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ABAD Deposition mit wechselndem Ionenstrahl (engl. alternating beam assisted de-
position)
AFM Rasterkraftmikroskopie (engl. atomic force microscopy)
BHO BaHfO3
BF Hellfeldabbildung (engl. bright-field)
BR Bandrichtung
BSE Rückstreuelektronen (engl. back scattered electrons)
BYNTO Ba2Y(Nb0,5/Ta0,5)O6
BZO BaZrO3
CSD Chemische Lösungsabscheidung (engl. chemical solution deposition)
EBSD Rückstreuelektronenbeugung (engl. electron backscatter diffraction)
EDX Energiedispersive Röntgenspektroskopie (engl. energy dispersive X-ray spec-
troscopy)
EZ Elementarzelle
fcc Kubisch flächenzentriert (engl. face-centered cubic)
FIB Fokussierter Ionenstrahl (engl. focused ion beam)
FWHH Halbwertsbreite (engl. full width at half maximum)
HAADF Dunkelfeldabbildung stark gestreuter Elektronen (engl. high-angle annular
dark-field)
IBAD Ionenstrahlgestützte Deposition (engl. ion beam assisted deposition)
ISD Abscheidung auf geneigten Substraten (engl. inclined substrate deposition)
MO Missorientierung
MOD Metallorganische Abscheidung (engl. metalorganic deposition)
NPS Seite der NiW-Facette, die nicht mit Partikeln belegt ist
NPS Auf die Grundfläche projizierte Länge von NPS
NR Normalenrichtung
PLD Gepulste Laserabscheidung (engl. pulsed laser deposition)
PS [001]-orientierte Seite der NiW-Facette, die mit Partikeln belegt ist
PS Auf die Grundfläche projizierte Länge von PS
QR Querrichtung
RABiTS Walztexturierte Substrate (engl. rolling-assisted biaxially textured substrates)
ReBCO ReBa2Cu3O7−δ mit Re: Seltenerdelement (engl. rare earth)
REM Rasterelektronenmikroskopie
RMS Maß für die Oberflächenrauigkeit, Wurzel der mittleren Abweichungsquadrate
(engl. root-mean-squared)
SE Sekundärelektronen (engl. secondary electrons)
sf Eigenfeld (engl. self-field)
SHPM Raster-Hall-Sonden-Mikroskopie (engl. scanning Hall probe microscopy)
STEM Transmissionselektronenmikroskop im Rastermodus (engl. scanning transmis-
sion electron microscopy)
STO SrTiO3
TEM Transmissionselektronenmikroskopie (engl. transmission electron microscopy)
VSM Vibrations-Magnetometer (engl. vibrating sample magnetometer)




a Gitterparameter (Einheit: Å)
A Anisotropie der kritischen Stromdichte, A = Jc(Θ)max/Jc(Θ)min
α out-of-plane Missorientierung (Winkel zwischen ~nProbe und [001])
B Magnetische Flussdichte (Einheit: T, 1T=1N/Am)
β Winkel zwischen ~nProbe und NPS (Einheit: ◦)
d Proben- oder Schichtdicke (Einheit: µm)
δ Sauerstoffdefizit
 Exponent in der Jc(H)-Abhängigkeit
FL Lorentzkraftdichte (Einheit: GN/m3)
FP Pinningkraftdichte (Einheit: GN/m3)
γ Korngrenzenwinkel (Einheit: ◦)
H Magnetische Feldstärke (Einheit: A/m)
Hc1 Unteres kritisches Feld (Einheit: A/m)
Hc2 Oberes kritisches Feld (Einheit: A/m)
Hirr Irreversibilitätsfeld (Einheit: A/m)
H* Eindringfeld (Einheit: A/m)
Ic Kritischer Strom (Einheit: A oder A/cm-Breite)
J Stromdichte (Einheit: MA/cm2)
Jc Kritische Stromdichte (Einheit: MA/cm2)
λ Magnetische Eindringtiefe (Einheit: nm)
Λ Wellenlänge (Einheit: nm)
R Wachstumsrate (Einheit: nm/s)
T Temperatur (Einheit: K)
Tc Kritische Temperatur (Einheit: K)
TDep Depositionstemperatur (Einheit: K)
θ Beugungswinkel (Einheit: ◦)
Θ Winkel zwischen Probennormale ~n und Magnetfeld ~H (Einheit: ◦)
µ0 magnetische Feldkonstante (µ0 = 4pi · 10−6 N/A2)
w Probenbreite (Einheit: cm)
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Mit der Entdeckung der Supraleitung vor mehr als einhundert Jahren begann der Traum, den
Effekt des widerstandsfreien Stromflusses für die Erzeugung hoher Magnetfelder und den ver-
lustfreien Energietransport nutzen zu können. Zum Teil ist dieser Wunsch durch die Verwendung
von NbTi oder Nb3Sn als Multifilamentkabel (1. Leitergeneration) erfüllt worden. Diese kom-
men heute beispielsweise in Magnetresonanztomografen für die medizinische Diagnostik, in der
zu Forschungszwecken einsetzbaren Kernspinresonanzspektroskopie sowie für Ablenkspulen in
Teilchenbeschleunigern und Kernfusionsreaktoren zum Einsatz. Aufgrund ihrer Sprungtempe-
ratur von unterhalb 40K ist für die Erzeugung entsprechend hoher Magnetfelder eine Kühlung
mit flüssigem Helium nötig, die sehr kostenintensiv ist.
Hochtemperatursupraleiter wie YBa2Cu3O7−δ (YBCO) können bereits bei Temperaturen ober-
halb des Siedepunktes von flüssigem Stickstoff (TSiede = 77K) nennenswerte Ströme verlustfrei
transportieren. Damit können gegenüber den Leitern der 1. Generation die erzielbaren Magnet-
feldstärken bei gleichem Kühleinsatz erhöht bzw. neue Anwendungsgebiete bei höheren Tem-
peraturen erschlossen werden (siehe Abb. 1.1). Zu solchen neuen Anwendungen zählen Kabel
zum Stromtransport, Fehlerstrombegrenzer, Transformatoren, Motoren bzw. Generatoren und
Magnetspulen zum Erzeugen statischer Magnetfelder mit Flussdichten >20T. Von diesen ist
der Fehlerstrombegrenzer das erste aus Hochtemperatursupraleitern hergestellte, kommerziell
verfügbare Produkt. Er wird mittlerweile von Nexans (Frankreich), Siemens (Deutschland) und
Applied Materials (USA) angeboten. Grund für die bislang geringe Verbreitung von Hochtem-
peratursupraleitern ist der weiterhin hohe Preis der entsprechenden Leitermaterialien, da die
Fertigung aufgrund verschiedener limitierender Faktoren technologisch sehr aufwändig ist.
Der im Hinblick auf eine Anwendung wohl entscheidendste limitierende Faktor in YBCO ist die
starke Reduktion der kritischen Stromdichte Jc durch Großwinkelkorngrenzen [1, 2]. Aus diesem
Grund wurde die Bandleitertechnologie, die sogenannte 2. Leitergeneration, entwickelt, die auf
dem Abscheiden von YBCO-Schichten auf biaxial texturierten metallischen Templaten basiert.
Die gängigsten Texturierungsverfahren sind dabei die ionenstrahlunterstützte Abscheidung, wie
z. B. ABAD (alternating beam assisted deposition), und die Walztexturierung.
Neben der Stromlimitierung durch Korngrenzen spielen zwei weitere Aspekte eine wesentliche
Rolle für die Herstellung hochstromtragfähiger YBCO-Bandleiter. Dies ist zum einen die Begren-
zung der effektiv zum Stromtransport beitragenden Schichtdicke. Verschiedene Studien haben
gezeigt, dass sich Jc mit steigender Schichtdicke reduziert und oberhalb einer gewissen Dicke
keine Steigerung des Transportstromes beobachtet wird [3]. Zum anderen ist Jc durch die Pin-
ningeigenschaften der Schicht begrenzt. Hier hat sich gezeigt, dass das Einbringen von künst-
lichen Pinningzentren die Jc-Anisotropie verringern und das Verhalten im äußeren Magnetfeld
verbessern kann [4].
2 1 Einleitung
Abbildung 1.1: Temperaturabhängigkeit der Irreversibilitätslinie für verschiedene supraleitende Mate-
rialien NbTi, Nb3Sn, MgB2, Bi2Sr2CaCu2O8 (BSCCO), YBa2Cu3O7−δ (YBCO) und ReBa2Cu3O7−δ
(ReBCO, Re: Seltenerdelement). Dabei werden NbTi, Nb3Sn, MgB2 und BSCCO in Form von Multifila-
mentkabeln (1. Leitergeneration) eingesetzt, während für YBCO bzw. allgemein ReBCO die Bandleiter-
technologie (2. Leitergeneration) eingesetzt wird. Die Grafik zeigt zudem den Wirkungsbereich verschie-
dener Kühltechniken sowie die sich neu eröffnenden Anwendungsfelder bei niedrigen Temperaturen und
hohen äußeren Magnetfeldern bzw. hohen Temperaturen und niedrigen Feldern [5].
Ziel der vorliegenden Arbeit ist eine Analyse dieser limitierenden Faktoren in YBCO-Schichten,
die mittels gepulster Laserabscheidung auf ionenstrahltexturiertem ABAD-YSZ-Band und walz-
texturiertem NiW-Band abgeschieden wurden.
Die Untersuchungen gliedern sich in zwei Teile. Nach einer Erläuterung der Grundlagen und
der experimentellen Methoden in den Kapiteln 2 und 3 folgt ein erster Teil, der sich mit dicken
YBCO-Schichten auf ABAD-YSZ-Band befasst. Zu Beginn wird in Kapitel 4.1 das generel-
le Wachstum der YBCO-Schichten auf diesem Bandtyp beschrieben. In Kapitel 4.2 folgt eine
detaillierte Ausarbeitung der Dickenabhängigkeit von strukturellen und supraleitenden Eigen-
schaften von Schichten mit Dicken zwischen 0,7µm und 4,2µm. In Kapitel 4.3 wird der Ein-
fluss einer Dotierung mit BaHfO3 (BHO) und Ba2Y(Nb0,5Ta0,5)O6 (BYNTO) diskutiert, wobei
speziell auf die Dickenabhängigkeit in bis zu 4,9µm dicken BHO-dotierten Schichten eingegan-
gen wird. Kapitel 4.4 befasst sich mit der Modifikation der Pinningeigenschaften BHO- und
BYNTO-dotierter Schichten. Darin wird beschrieben, wie die Pinninglandschaft und damit die
Form der Jc-Anisotropiekurven über eine Variation der Depositionsparameter eingestellt werden
kann. Anschließend erfolgt eine Detailanalyse der Pinningeigenschaften einer Probe mit BHO-
Fächerstruktur und einer Probe mit BYNTO-Mischstruktur. Dabei wird insbesondere auf die
Eigenschaften bei niedrigen Temperaturen und in hohen Magnetfeldern eingegangen.
Im zweiten Teil der Arbeit erfolgt die Betrachtung der Granularität von YBCO-Schichten auf
ABAD-YSZ- und NiW-Bändern. Kapitel 5.1 legt den Schwerpunkt auf die Gegenüberstellung
der Mikrostruktur und der lokalen Textur von 0,4µm dicken YBCO-Schichten auf den bei-
3den Bandtypen. Dabei werden die Ergebnisse der Mikrostrukturuntersuchung und die Analysen
der lokalen Textur miteinander korreliert. Zur lokalen Texturanalyse kam die Rückstreuelek-
tronenbeugung zum Einsatz, die Orientierungsunterschiede < 0, 4◦ bei einer Ortsauflösung von
≤ 100 nm messen kann. Die Beobachtung einer Facettenstruktur in YBCO auf stark verkipp-
ten NiW-Körnern motivierte eine detaillierte Analyse und Modellierung der Facettenstruktur in
unbeschichteten NiW-Bändern (Kapitel 5.2). In Kapitel 5.3 werden die Mikrostruktur und die
lokale Textur von 1,2µm dicken YBCO-Schichten auf ABAD-YSZ- und NiW-Band beschrieben
sowie die Gründe für die gegenüber den 0,4µm dicken Schichten beobachtete Texturverbesse-
rung herausgearbeitet.
Den Abschluss des zweiten Teils bildet Kapitel 5.4, in dem die globale Stromverteilung in Zusam-
menhang mit der Mikrostruktur und der lokalen Textur in YBCO-Schichten auf einkristallinem
SrTiO3 sowie auf ABAD-YSZ- und NiW-Band analysiert wird. Dabei wird die Granularität
remanent magnetisierter YBCO-Schichten und ihre Abhängigkeit vom äußeren Magnetfeld un-










Das damit einhergehende Feld ist jedoch gegenüber dem von außen angelegten Feld um die ent-
gegengesetzt wirkende Magnetisierung verringert (Abschirmeffekt). Wird das äußere Feld auf
2 · H* erhöht und anschließend zurückgefahren, entspricht dies einer negativen Feldänderung.
Diese verursacht einen Induktionsstrom, der jedoch in gegenläufiger Richtung zum vorherigen
Abschirmstrom fließt. Dabei verlassen zuerst die an der Oberfläche befindlichen Flussschläuche
die Probe, was am Randbereich zu einem entgegengesetzt gerichteten Flussgradienten und somit
zu einer Reduzierung der effektiven Magnetisierung der Probe führt (4). Wird das äußere Feld
ganz heruntergefahren, befindet sich die Probe bei H = 0 im remanent-magnetisierten Zustand
(B = µ0M), in dem die Magnetisierungsrichtung nun in Richtung des ursprünglich angelegten
Feldes zeigt (eingefrorenes Feld).
Die Lage des remanenten Zustandes (5) wurde in der Magnetisierungskurve in Abb. 2.7 einge-
zeichnet. Eine Zuordnung der anderen Bereiche ist nicht möglich, da die Form der Hysterese, die
sich aus der Betrachtung des Bean-Modells ergibt, stark von der in Abb. 2.7 b) abweicht (vgl.
[44]).
2.5.3 Kritischer Strom und Stromflussrichtung
Ziel des vorangegangenen Abschnitts war es, die Entstehung eines Zustandes mit remanenter
Magnetisierung zu verdeutlichen, die zu einem dreieckigen Flussprofil führt. Im Folgenden soll
nun gezeigt werden, wie Jc und die Stromflussrichtung aus dem Bean-Profil bestimmt werden
kann.
Den Zusammenhang zwischen einem gerichteten Stromfluss und dem daraus erzeugten Magnet-
feld lässt sich für einfache Geometrien durch das Ampersche Gesetz beschreiben:
rot ~B = µ0 ~J (2.3)
Wird eine zylindersymmetrische Probensymmetrie (Zylinderkoordinaten r, ϕ, z) angenommen
und besteht ~J aus den Komponenten ~J = Jr ~er + Jϕ ~eϕ + Jz ~ez und ~B aus den Komponenten




















(r ·Bϕ − ∂Br
∂ϕ
]
~ez = µ0 ~J (2.4)
Im folgenden Fall wird davon ausgegangen, dass das Magnetisierungsfeld entlang der Zylinder-
achse ~ez gerichtet ist und die Ströme nur kreisförmig um die Zylinderachse fließen. Daher muss






In Bezug auf das Bean-Modell ergibt sich eine weitere Vereinfachung, da erstens keine Streufel-
der oder Feldkrümmungen berücksichtigt werden (∂Br∂z = 0) und zweitens Jϕ nur den Wert Jc










ABAD-YSZ von Bruker HTS GmbH
Ein für die Herstellung von biaxial texturierten YSZ-Schichten alternatives Verfahren ist die
von Bruker HTS GmbH verwendete Deposition unter wechselndem Teilchen- und Ionenstrom
(alternating beam assisted deposition - ABAD). Im Gegensatz zu IBAD sind die Depositions-
und Ionenstrahlzonen bei ABAD räumlich getrennt (siehe Abb. 2.14) [66]. Die Realisierung des
ABAD-Verfahrens erfolgt über die Aufwicklung des untexturierten Bandes auf eine Trommel.
Durch eine Rotation der Trommel durchläuft das Band abwechselnd die Depositions- und die
Ionenstrahlzone.
Abbildung 2.14: Schematische Darstellung des ABAD-Prinzips mit der räumlich getrennten Depositions-
und Ionenstrahlzone. Das Substrat führt eine oszillierende Bewegung zwischen Depositions- und Ionen-
strahlzone aus [66].
2.7.2 Walztexturierung (RABiTS)
Im Gegensatz zu den IBAD- und den später beschriebenen ISD-Templaten basieren RABiTS auf
einem bereits texturierten Metallband. Das Metallband wird zunächst einer starken Kaltverfor-
mung durch Walzen unterzogen und anschließend bei 800− 1200◦C geglüht (siehe Abb. 2.13 c)).
Dabei stellt sich in fcc Metallen eine starke Würfeltextur als Rekristallisationtextur ein [67, 68].
Das am häufigsten verwendete Bandmaterial sind NiW-Legierungen. Ni ist jedoch ferromagne-
tisch, was beim Einsatz bei tiefen Temperaturen im Wechselstromfall zu Hystereseverlusten
aufgrund der Ummagnetisierung des Substrates führen kann. Mit steigendem W-Gehalt kann
einerseits die Zugfestigkeit erhöht und andererseits die Curie-Temperatur gesenkt werden, gleich-
zeitig sinkt jedoch auch der würfeltexturierte Anteil [68]. Aus diesem Grund kommen aktuell
meist Ni-5 at.%W-Bänder zum Einsatz, die eine stabile Würfeltextur mit einer in-plane FWHM
von < 8◦ aufweisen.
Zu den größten Unternehmen, die die RABiTS-Technologie einsetzen, zählen AMSC Corp.
(USA) und Deutsche Nanoschicht GmbH (Deutschland). Letztere bezieht die NiW-Bänder von
der Firma evico GmbH (Deutschland).
2.7.3 Inclined Substrate Deposition (ISD)
Das ISD-Verfahren (siehe Abb. 2.13 c)) nutzt die Eigenschaft, dass sich die [110]-Achse bestimm-
ter Materialien beim Abscheiden aus der Gasphase in Richtung des Materialflusses ausrich-
tet [69]. Eine in-plane Texturierung mit einem FWHM von < 10◦ wird für MgO bei Anstellwin-
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keln von 25 − 30◦ und einer Dicke von 2, 5 − 3, 0µm erreicht [70]. Als metallisches Trägerband
wird nicht-magnetisches Hastelloy eingesetzt.
Da die ISD-Template eine signifikante Verkippung der [001]-Achse gegenüber der Bandnormalen
aufweisen, hat die Wachstumsrichtung eine von Null verschiedene Komponente in der ReBCO-
ab-Ebene. Dies verhindert das Wachstum von a-Achsen-Körnern [71] und ermöglicht ein Auf-
wachsen von ReBCO-Schichten mit Dicken jenseits von 7µm, ohne dass dabei Jc degradiert.
Der ISD-Prozess wird bisher nur von Theva Dünnschicht GmbH (Deutschland) angewendet.
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deter Gesamtpulszahl Schichtdicken d zwischen 0,4µm und 4,9µm erzielt wurden. Die typische
Wachstumsrate betrug 0,13 nm pro Puls. In Vorbereitung auf die elektrische Charakterisierung
wurde auf die Proben eine etwa 0,1µm dicke PLD-Ag-Schicht abgeschieden. Diese diente dem
Schutz der YBCO-Schicht und der Verringerung des Kontaktwiderstandes.
3.1.2 Substrate
In der vorliegenden Arbeit wurden drei Typen von Substraten verwendet:
1. CeO2-gepuffertes ABAD-YSZ-Band, das von Bruker HTS GmbH zur Verfügung gestellt
wurde. Die CeO2-Schicht war etwa 50 nm dick und wurde mittels PLD auf eine etwa 1,9µm
dicke YSZ-Schicht aufgebracht, die mit dem ABAD-Verfahren texturiert wurde (siehe Ka-
pitel 2.7). Die 4mm breiten Bänder hatten standardmäßig eine Länge von 10mm, für Jc-
Anisotropiemessungen (siehe Kapitel 3.3.2) wurden 20mm lange Proben hergestellt, um
eine ausreichend große Kontaktfläche für die Stromeinkopplung zur Verfügung zu haben.
2. NiW-RABiTS in der Ausführung als CeO2/YSZ/Y2O3-gepuffertes Ni-9,2 at.%W-Band
und als CeO2/La2Zr2O7-gepuffertes Ni-5 at.%W-Band. Die NiW-Bänder wurden dabei
von evico GmbH hergestellt. Die Pufferschichten wurden im ersten Fall mittels PLD am
IFWDresden hergestellt, im zweiten Fall mittels chemischer Lösungsabscheidung (chemical
solution deposition - CSD) von Deutsche Nanoschicht GmbH. Die typische Probenabmes-
sung betrug 10mm×10mm.
3. 10mm×5mm große Einkristallsubstrate aus SrTiO3 (STO).
STO kristallisiert in der kubischen Perowskit-Struktur (a = 3, 91Å) und CeO2 in der kubi-
schen CaF2-Struktur (a/
√
2 = 3, 82Å). Aufgrund der jeweiligen Gitterparameter wächst YBCO
entsprechend der Epitaxierelation (100) STO||(100)YBCO bzw. (220)CeO2||(100)YBCO. Die
Substrattypen unterscheiden sich dabei vor allem hinsichtlich ihrer lokalen und globalen Tex-
turschärfe. Um eine Einordnung zu ermöglichen, sind in Tabelle 3.1 aus Polfigurmessungen
bestimmte Werte für die out-of-plane und die in-plane Textur zusammengefasst.
Substrattyp out-of-plane FWHM in-plane FWHM
STO <1◦ <1◦
ABAD-YSZ 3− 4◦ 7◦
Ni-5 at.%W - 6◦/8◦
Ni-9,2 at.%W 3◦/6◦ 10◦/14◦
Tabelle 3.1: FWHM der out-of-plane und der in-plane Textur der verwendeten Substrattypen. Zur Cha-
rakterisierung der ABAD-YSZ- und der NiW-Bänder wurde die Textur der CeO2-Schicht analysiert,
wobei für die out-of-plane Textur mit dem FWHM des ω-Scans des CeO2 {002}-Peaks und die in-plane
Textur mit dem FWHM der ϕ-Scans der CeO2 {220}-Peaks abgeschätzt wurde (Definition der ω- und












|z(xi, yj)− 〈z〉|2 (3.1)
Der RMS-Wert hängt bei lokal inhomogenen Proben allerdings stark vom gewählten Scanbereich
ab. Daher wird zur besseren Vergleichbarkeit stets der jeweilige Scanbereich angegeben.
3.2.2 Rasterelektronenmikroskopie (REM)
Die Oberflächenstruktur der YBCO-Schichten wurde mit einem Jeol JSM-6510 und einem
Leo Gemini 1530 Rasterelektronenmikroskop (REM) untersucht. Bei Beschleunigungsspan-
nungen von 20− 25 kV wurden zur Bildaufnahme sowohl der Sekundärelektronendetektor (SE)
als auch der Rückstreuelektronendetektor (BSE) genutzt. Während die SE-Aufnahmen vor al-
lem einen Topographie-Kontrast liefern, wird der Kontrast in den BSE-Aufnahmen stark von
der Materialorientierung und der Ordnungszahl beeinflusst.
Die in Kapitel 5.2 analysierten unbeschichteten NiW-Bänder wurden ebenfalls mit einem Leo
Gemini 1530 untersucht, wobei zur Abbildung der Inlens-Detektor verwendet wurde. Dabei
handelt es sich um einen SE-Detektor, der in der Elektronenlinse des REM-Systems angeordnet
ist und es ermöglicht, Nanometer-große Strukturen aufzulösen. Die Messungen wurden an der
TU Dresden von Dr. Paul Chekhonin durchgeführt.
3.2.3 Fokussierender Ionenstrahl (FIB)
Probenquerschnitte wurden mit einem fokussierten Ga-Ionenstrahl (FIB) an einem FEI Helios
Nanolab 600i hergestellt. Die Querschnitte dienten der Bestimmung der Schichtdicke und der
Analyse der Schichtporosität und -homogenität. Darüber hinaus wurden mittels FIB die La-
mellen für transmissionselektronenmikroskopische Untersuchungen durch Juliane Scheiter (IFW
Dresden) präpariert.
3.2.4 Röntgendiffraktometrie (XRD)
Zur Phasen- und Strukturanalyse mittels Röntgendiffraktometrie (XRD) kamen sowohl θ-2θ-
Scans als auch Texturmessungen zum Einsatz. Für die θ-2θ-Scans, bei denen die beiden Gonio-
meterarme eine gekoppelte Bewegung ausführen, wurde ein Bruker D8 Advance Diffraktome-
ter (CoKα-Strahlung, Wellenlänge Λ = 0, 1789nm) in modifizierter Bragg-Brentano-Geometrie
verwendet. Die Texturmessung erfolgte an einem Vier-Kreis-Diffraktometer Philip X‘Pert
PW3040 (CuKα, Λ = 0, 1541 nm). Die bestrahlte Probenfläche ist einige Quadratmillimeter
groß, die Messwerte liefern daher eine integrale Aussage.
Der Gitterparameter c von YBCO wurde aus den θ-2θ-Messungen unter Anwendung der Nelson-







für mehrere Ordnungen n und eine Extrapolation bis zur Ordinate erhält man einen Wert für
c, der um den Einfluss systematischer Fehler reduziert ist.
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Abbildung 3.6: Mit der YBCO-Phase indiziertes Kikuchi-Pattern einer YBCO-Schicht auf ABAD-YSZ-
Band.
Neben globalen Orientierungskarten (Mappings), die sich bei einer Schrittweite von 1−3µm über
mehrere 100µm Kantenlänge erstrecken, wurden auch lokale Mappings mit einer Kantenlänge
von wenigen Mikrometern und einer Schrittweite von ≤ 100 nm aufgenommen. Die Messung an
den Proben konnte ohne spezielle Oberflächenvorbehandlung durchgeführt werden.
Indizierung von YBCO
Die automatische Indizierung mit der von der HKL Datenbank zur Verfügung gestellten orthor-
hombischen YBCO-Phase führte zu keinem zufriedenstellenden Ergebnis. Nahezu alle Punkte
wurden fälschlicherweise mit einer a- oder b-Achsen-Orientierung indiziert (schwarze Bereiche
in Abb. 3.7 a)). Ähnliche Probleme wurden bereits von Grossin et al. [83] und Pekarcˇ´ikova´
et al. [84] beschrieben. Eine manuelle Indizierung einzelner Pattern lieferte jedoch unter Be-
rücksichtigung hochindizierter Ebenen korrekte Ergebnisse mit c-Achsen-Orientierung. Da eine
manuelle Indizierung von teilweise mehreren 10000 Pattern pro Mapping nicht sinnvoll war, wur-
de nach einer Möglichkeit gesucht, die korrekte Indizierung automatisch durchzuführen. Erfolg
brachte die Verwendung der tetragonalen Tl-1223-Phase (TlBa2Ca2Cu3O9), die mit 4,11 [85]
ein größeres c/a-Achsenverhältnis im Vergleich zur YBCO-Zelle aufweist und die korrekte c-
Achsen-Orientierung sowie eine gute Indizierungsrate lieferte (Abb. 3.7 b)). Ein Vergleich mit
den manuell mit der orthorhombischen YBCO-Phase indizierten Pattern zeigte, dass die mit Tl-
1223 bestimmten relativen Missorientierungen zwischen zwei Punkten gegenüber der Realität
um etwa 10% überschätzt sind.
Das Verwenden einer tetragonalen anstelle einer orthorhombischen Zelle ist auch dahingehend
sinnvoll, da durch die geringe Differenz der YBCO-Gitterkonstanten a und b eine zuverlässige
Unterscheidung beider Achsen durch die Software nicht gegeben ist. Im späteren Verlauf der Ar-
beit wurde auch die Indizierung mit der kubischen Si-Phase getestet, die zu einer noch höheren
Indizierungsrate der Pattern führte und ein nahezu identisches Mapping im Vergleich zur Tl-
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kann. Damit können die EBSD-Daten nachträglich so korrigiert werden, dass die über große
Probenbereiche bestimmte Textur der in den hier untersuchten Proben erwarteten Würfeltextur
entspricht. Eine solche Korrektur ist dann gerechtfertigt, wenn wie in der vorliegenden Arbeit
relative Orientierungsschwankungen untersucht werden, da diese von der Absolutorientierung
bzw. durch deren Anpassen mit Hilfe der Virtuell Chamber unabhängig sind. Da die Winkel
in der Virtuell Chamber nur auf ein Grad genau eingestellt werden können, folgt damit eine
systematische Messunsicherheit (absolute angular precision) von maximal 0,5◦ unter der Voraus-
setzung, dass die Globaltextur bekannt ist. Alle in der vorliegenden Arbeit gezeigten globalen
Mappings wurden auf diese Weise korrigiert, wobei typischerweise eine Drehung um wenige Grad
ausreichend war. Die Lokalmappings wurden entsprechend ihrer globalen Mappings korrigiert.
Werden bei wiederholter Messung an gleicher Probenstelle unterschiedliche Orientierungswerte
bestimmt, spricht man von einer zufälligen Messunsicherheit (relative angular precision oder
orientation noise). Insbesondere bei relativen Missorientierungsmessungen wie auch für die Un-
tersuchung von Kleinwinkelkorngrenzen spielt diese Größe eine entscheidende Rolle. Die zufällige
Messunsicherheit hängt unter anderem stark von der Patternqualität, d. h. den Aufnahmeein-
stellungen [82, 87], der Versetzungsdichte im Material [88] und der Rauigkeit der Oberfläche,
sowie von der verwendeten Auswertemethode ab. In der vorliegenden Arbeit wurde eine auf
der Hough-Transformation2) basierende Auswertung verwendet. Für diesen Fall werden in der
Literatur zufällige Messunsicherheiten zwischen 0,1◦ und 1◦ genannt [81, 90, 91]. Mit einem
Kreuzkorrelations-Ansatz können dagegen Missorientierungen von bis zu 0, 01◦ aufgelöst wer-
den [89, 92]3).
Für die Abschätzung der zufälligen Messunsicherheit gibt es mehrere Varianten. Die genaueste
Variante beinhaltet eine EBSD-Messung an einem YBCO-Einkristall, die unter denselben Bedin-
gungen durchgeführt werden müsste, unter denen auch die hier vorgestellten Proben gemessen
wurden. Damit würde man jedoch eine untere Abschätzung der Messunsicherheit für die hier
vorliegende Situation erhalten, was daran liegt, dass die Patternqualität in einem Einkristall
a priori wesentlich höher wäre, als die der hier gemessenen Schichten4).
Die zufällige Messunsicherheit wurde daher anhand der EBSD-Messung einer YBCO-Schicht
abgeschätzt, der dazu verwendete Bereich sollte jedoch möglichst geringe Missorientierungs-
schwankungen enthalten. Die geringsten lokalen Missorientierungsschwankungen aller in der
vorliegenden Arbeit untersuchten YBCO-Schichten traten innerhalb eines NiW-Korns bei einer
2Die Hough-Transformation basiert auf einer Parametrisierung von geraden Linien über die Vorschrift ρ =
x·sinϕ + y·sinϕ, wobei (x, y) Bildkoordinaten von Punkten auf einer Geraden sind und (ϕ, ρ) sind Winkel
und Länge der durch den Ursprung gehenden Geradennormalen. Jeder Geraden im Bild, z. B. den Kikuchi-
Bändern im Pattern, kann dann ein Punkt im Parameterraum (ϕ, ρ) zugeordnet werden, der auch Hough-Raum
genannt wird. Bei der Hough-Transformation wird die Intensität für alle möglichen Linien im Hough-Raum
zusammengefasst. Helle Linien im Kikuchi-Pattern erscheinen dann als helle Punkte im Hough-Raum, die
einfacher detektiert werden können [80]. Die Genauigkeit ist hier durch die Größe eines Bildpixels limitiert [89].
3Der Kreuzkorrelations-Ansatz basiert auf der Auswertung von Positionsunterschieden von Bild-Strukturen im
Vergleich zu einem Referenzbild. Für die EBSD-Auswertung werden dazu kleinere ausgewählte Bereiche im
Kikuchi-Pattern maskiert und mit der entsprechenden Position in einem Referenzbild verglichen. Im Vergleich
zur Hough-Transformation-basierten Auswertung kann die Analyse mit einer Genauigkeit von 1/20 Pixel
erfolgen [92]. Dieser Ansatz funktioniert jedoch nur, wenn die Missorientierung einige Grad nicht überschreitet.
4Die Qualität der Kikuchi-Pattern in den untersuchten YBCO-Proben wurde vordergründig durch die Rauig-
keit der Oberfläche beeinträchtigt, die zu einer von Punkt-zu-Punkt wechselnden, teilweisen Abschattung des
Patterns auf dem EBSD-Schirm führte.
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spersive X-ray spectroscopy) angefertigt. Die ADF-Aufnahmen weisen einen Beugungskontrast
(Orientierung und Spannungen) und die HAADF-Aufnahmen neben einem leichten Orientie-
rungskontrast einen starken Elementkontrast auf.
Die TEM-/TEM-EDX- und Mikrobeugungsuntersuchungen (convergent beam electron diffrac-
tion) an unbeschichtetem NiW-Band erfolgten durch Dr. Paul Chekhonin (TU Dresden/ IFW
Dresden) an einem FEI Tecnai T20 TEM, das mit einer LaB6-Kathode ausgestattet war und
bei einer Beschleunigungsspannung von 200 kV betrieben wurde.
3.3 Elektrische Charakterisierung
3.3.1 Kritische Temperatur
Die Messung der kritischen Temperatur Tc, die auch als Sprungtemperatur bezeichnet wird,
erfolgte mit einer resistiven und einer induktiven Messmethode.
Resistiv
Hierbei wird in einer Vier-Punkt-Geometrie über die zwei äußeren Kontakte ein Strom I durch
die Probe geschickt und gleichzeitig der Spannungsabfall U über den beiden inneren Kontakten
gemessen. Der Widerstand kann dann nach R = U/I berechnet werden. Die Messung erfolgte
in einem Physical Property Measurement System (PPMS) von Quantum Design mit einer
Temperaturrampe von 1K/min in der Aufheizphase. Die in der Arbeit aufgeführten Tc-Werte
entsprechen Tc,50. Tc,50 entspricht dabei der Temperatur, bei der die Gerade, die auf 50% des Ni-
veaus des extrapolierten Verlaufes des normalleitenden Widerstandes läuft, die R(T )-Kennlinie
der Probe schneidet. Die Übergangsbreite ∆Tc berechnet sich aus Tc,90 − Tc,10.
Induktiv
Bei der induktiven Messung wird die Probe zwischen einer Primärspule und einer Sekundärspule
befestigt. Befindet sich die Probe im supraleitenden Zustand (T < Tc), schirmt sie das durch
die Primärspule erzeugte Wechselfeld ab. Geht die Probe in den normalleitenden Zustand über,
erhöht sich das Spannungssignal in der Sekundärspule. Über eine Mess- und Auswerteroutine
kann damit ebenfalls Tc,50 und ∆Tc bestimmt werden. Der Vorteil dieser Methode liegt darin,
dass das gesamte Probenvolumen gemessen wird, während bei der resistiven Messung nur der
Bereich zwischen den Spannungskontakten berücksichtigt wird. Die induktiv bestimmten Tc,50-
Werte lagen systematisch etwa 2K unter denen der resistiven Messung.
3.3.2 Anisotropie der kritischen Stromdichte und Pinningkraftdichte
Die kritische Stromdichte Jc berechnet sich aus dem kritischen Strom Ic des Leiters, geteilt durch
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anzulegen (µ0H = 0 − 5T, H||c). Die Ortsauflösung des durch Piezoelemente positionierbaren
Sensors, der eine aktive Fläche von 0, 4µm× 0, 4µm aufwies, betrug in x- und y-Richtung etwa
1µm. Die Ortsauflösung ist im Allgemeinen jedoch durch den Abstand des Sensors über der
Probenoberfläche limitiert [45], der in diesem Setup auf 2µm eingestellt wurde. Die Magneti-
sierung der Schichten erfolgte bei einer Temperatur von 4K in einem äußeren Magnetfeld von
µ0H = 2T, das größer als das Doppelte des Eindringfeldes H* war (Definition von H* siehe Ka-
pitel 2.5). Die SHPM-Messungen sowie die Inversion und die Generierung der Jc-Daten erfolgte
durch Mayraluna Lao an der TU Wien.

4 Dicke YBCO-Schichten auf ABAD-YSZ-Band
Für die vorliegende Arbeit wurden nicht fremdphasendotierte (undotierte), sowie mit BaHfO3
(BHO) und Ba2Y(Nb0,5Ta0,5)O6 (BYNTO) dotierte YBCO-Schichten auf CeO2-gepuffertem
ABAD-YSZ-Band hergestellt. In Kapitel 4.1 wird mit einer generellen Einführung in die Ei-
genschaften undotierter Schichten begonnen, bevor in Kapitel 4.2 die Dickenabhängigkeit der
strukturellen und supraleitenden Eigenschaften beschrieben wird. Der Einfluss einer Dotierung
auf diese Eigenschaften wird in Kapitel 4.3 behandelt. In beiden zuletzt genannten Kapiteln
werden u. a. Mechanismen der Texturverbesserung und der Stromlimitierung diskutiert. Den
Abschluss bildet Kapitel 4.4 mit einem Schema zur Struktur von BHO und BYNTO in der
YBCO-Matrix in Abhängigkeit der Herstellungsparameter sowie mit der Untersuchung von zwei
ausgewählten Proben hinsichtlich ihrer Anisotropie der kritischen Stromdichte unter Einbezie-
hung hochaufgelöster TEM-Aufnahmen.
4.1 Undotiertes YBCO
Struktur und Eigenschaften von YBCO-Schichten hängen stark von den jeweils verwendeten
Herstellungsparametern ab. Der Untersuchung der Dickenabhängigkeit (Kapitel 4.2) ging daher
u. a. eine Optimierung der Depositionstemperatur TDep voraus (siehe [73]), deren Ergebnisse in
diesem Kapitel zusammengefasst werden.
Die Untersuchung erfolgte an etwa 1400 nm dicken Schichten, die mit einer Wachstumsrate von
1,4 nm/s (entspricht einer Laserpulsrate von 10Hz) abgeschieden wurden. Im Temperaturbe-
reich von 770 ◦C bis 830 ◦C wurde dominant c-Achsen-orientiertes Wachstum beobachtet. Alle
YBCO-Schichten wiesen einen geringen Anteil an (200)-Orientierung (a-Achse) und einen deut-
lichen Y2O3-Peak auf, der typisch ist für YBCO-Schichten, die am IFW Dresden hergestellt wur-
den (siehe z. B. [26, 95–97]). Als Ursache dafür kommen, neben einer nicht-stöchiometrischen
Targetzusammensetzung, auch der gewählte Sauerstoffpartialdruck und der Target-Substrat-
Abstand in Betracht [98]. Eine Deposition bei TDep = 830 ◦C führte, in Folge einer Reaktion
zwischen CeO2 und YBCO, vereinzelt zur Bildung von BaCeO3. Bei TDep > 830 ◦C stieg der
BaCeO3-Anteil stark an. Bei hohen Depositionstemperaturen wurden ebenfalls geringe Anteile
von (103)- und (110)-orientiertem YBCO gefunden. In θ-2θ-Scans nahm die Halbwertsbreite
der YBCO(00l)-Peaks mit steigender Temperatur ab, was auf das Wachstum größerer YBCO-
Körner hindeutete und in REM-Aufnahmen bestätigt werden konnte.
Für eine bei 810 ◦C hergestellte Probe sind in Abb. 4.1 a) die Polfiguren der Pufferschichten
YSZ und CeO2, sowie der YBCO-Schicht dargestellt. Sie zeigen ein epitaktisches Wachstum
von YBCO auf CeO2-gepuffertem ABAD-YSZ mit der in-plane Epitaxierelation: (220)YSZ ||
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einer Kompression der YBCO-ab-Ebene führt. Dies wiederum resultiert in der beobachteten Ver-
längerung der YBCO-c-Achse (siehe Abb. 4.3 c)) und zu einer Erhöhung von Tc [104]. In dünnen,
kompakten Schichten ist dieser Einfluss im Allgemeinen größer als in dicken, porösen Schichten.
Die raue Oberfläche und das Auftreten von missorientierten Körnern ermöglichen eine Relaxa-
tion von Verspannungen in der YBCO-Schicht. Daher sinkt Tc mit wachsender Schichtdicke. In
den dicksten Schichten (d ≥ 2,8µm) scheint YBCO bereits weitgehend relaxiert zu sein, so dass
sich Tc nicht weiter ändert. Eine Tc-Reduktion könnte prinzipiell auch durch eine unzureichende
Sauerstoffbeladung in den dickeren YBCO-Schichten hervorgerufen werden. Allerdings müsste
dies zu einer größeren c-Achse führen [11], was in der vorliegenden Arbeit jedoch nicht beobach-
tet wurde (vgl. Abb. 4.3 c)).
Die kritische Stromdichte Jc wurde aus ortsaufgelösten Jc-Mappings der einzelnen Proben ge-
wonnen und entspricht dem Wert bei 77K im Eigenfeld (vgl. Jc-Mapping der 4,2µm dicken
Schicht in Abb. 4.9 b)). Der mit etwa 2,6MA/cm2 höchste Wert für Jc wird in der dünns-
ten Schicht erreicht (siehe Abb. 4.9 c)). Für dickere Schichten ist ein stetiger Abfall auf etwa
2,0MA/cm2 (d = 2, 8µm) zu erkennen. Beim Übergang von 2,8µm auf 3,5µm fällt Jc deutlich
auf 1,6MA/cm2 und weiter auf 1,4MA/cm2 bei 4,2µm. Der dazugehörige kritische Strom Ic er-
reicht dementsprechend einen Wert von etwa 550A/cm-Bandbreite bei d = 2, 8µm und erhöht
sich in dickeren Schichten kaum noch (Abb. 4.9 d)).
Der kontinuierliche Abfall von Jc bis zu einer Dicke von 2,8µm kann in der vorliegenden Arbeit
mit der kontinuierlichen Erhöhung des a-Achsen- und Y2O3-Anteils und der sich daraus ergeben-
den erhöhten Oberflächenrauigkeit korreliert werden. Dies führt insgesamt zu einem reduzierten
effektiven Leitungsquerschnitt für Transportströme. Auch ein Einfluss durch das ebenfalls ab-
sinkende Tc ist denkbar. Der diskontinuierliche Abfall von Jc oberhalb von 2,8µm kann mit dem
Auftreten von missorientiertem YBCO in (103)- und (110)-Orientierung sowie dem exponenti-
ellen Anstieg von (200)-orientiertem YBCO korreliert werden.
4.2.5 Vergleich mit anderen Arbeiten
Ein kontinuierliches Absinken von Jc mit steigender YBCO-Schichtdicke wurde auch von anderen
Gruppen für Schichten beschrieben, die auf Einkristallsubstraten [105–108], IBAD-Bändern [109,
110] und RABiTS [111–114] abgeschieden wurden. Als Hauptgründe für den Jc-Abfall werden ei-
ne Verschlechterung der YBCO-Textur, die Bildung von Poren und Ausscheidungen, eine erhöhte
Oberflächenrauigkeit sowie ein starker Anstieg von a-Achsen-orientierten Körnern genannt. Dies
führt zu einer exponentiellen Jc-Reduktion bis zu einer Schichtdicke von etwa 1µm. Für dickere
Schichten sinkt Jc meist linear [107, 112–114] oder nähert sich asymptotisch einem festen Wert
an [105, 106, 110, 111]. Die Schichten der vorliegenden Arbeit zeigen einen im Mittel linearen
Jc-Abfall. Allerdings wurden keine Schichten mit d ≤ 0, 7µm untersucht, so dass über diesen
Dickenbereich keine Aussage getroffen werden kann.
Im vorliegenden Fall beträgt die relative Jc-Reduktion im Schichtdickenbereich zwischen 0,7µm
und 4,2µm etwa 45%. Vergleicht man dies mit anderen Arbeiten, erhält man Werte zwischen
50% und 85% [105, 106, 109, 110, 114]. Ein Grund für die geringer ausgeprägte Jc-Reduktion in
YBCO-Schichten auf ABAD-YSZ könnte, aufgrund der durch Ausscheidungen an der
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YBCO/CeO2-Grenzfläche und den Y2O3-Platten zu erwartenden hohen Defektdichte, ein von
vornherein geringeres Jc in dünneren Schichten sein. Auch könnte die mit der Dicke zunehmen-
de Texturverbesserung des c-Achsen-orientierten YBCOs die Dichte von Kleinwinkelkorngren-
zen verringern [110] und so dem Jc-Abfall entgegenwirken. Darüberhinaus könnten die sich mit
steigender Schichtdicke stetig vergrößernden Y2O3-Ausscheidungen das Pinningverhalten von
YBCO entsprechend verändern.
Durch die Verringerung von Jc mit steigender YBCO-Schichtdicke ist Ic auf den Wert Ic,Max
limitiert. PLD-deponierte Schichten aus undotiertem YBCO erreichen bei 77K im Eigenfeld ein
Ic,Max von etwa 250-800A/cm-Breite auf Einkristallen [106, 110, 111], etwa 150-300A/cm-Breite
auf RABiTS [111–114] bzw. 200-400A/cm-Breite auf IBAD-Substraten [109, 110]. Im Vergleich
dazu wurde ein Ic,Max von etwa 550A/cm-Breite in der vorliegenden Arbeit erreicht. Von Usoskin
et al. (Bruker HTS GmbH) veröffentlichte Werte für industriell hergestellte YBCO-Schichten
auf der Basis von ABAD-YSZ erreichten mit Ic=570A/cm-Breite etwa vergleichbare Werte,
wobei die Dicke in diesem Fall 1,6µm betrug [66].
Als eine Möglichkeit, die Stromlimitierung aufzuheben, wird eine Abscheidung von YBCO-Mehr-
fachschichten diskutiert [106, 114]. Foltyn et al. konnten nachweisen, dass damit kritische Ströme
jenseits von 1000A/cm-Breite möglich sind [106]. Diese Methode ist technologisch aufwändiger
als die Verwendung von Einzelschichten und wurde daher bislang nur im Labormaßstab getestet.
Eine weitere Erhöhung von Ic,Max kann auch für dotierte Schichten erreicht werden. Beispielswei-
se wurden in YBCO-Schichten mit BaZrO3- und Y2O3-Dotierung auf STO-Einkristallen kritische
Ströme von teilweise über 1000A/cm-Breite gemessen [35, 115]. Daher soll im nächsten Kapitel
der Einfluss einer Dotierung auf Struktur und supraleitende Eigenschaften von YBCO-Schichten
auf ABAD-YSZ-Band diskutiert werden.
4.3 YBCO-Schichten mit BaHfO3- und
Ba2Y(Nb0,5Ta0,5)O6-Dotierung
Ein gezieltes Einbringen von Fremdphasenausscheidungen als künstliche Pinningzentren hat sich
als eine der wichtigsten Möglichkeiten erwiesen, die Stromtragfähigkeit supraleitender Mate-
rialien zu verbessern. In der vorliegenden Arbeit wurden Mischtargets von YBCO mit 6mol%
(2,6 vol%) BaHfO3 (YBCO:BHO) und 5mol% (4,7 vol%) Ba2Y(Nb0,5Ta0,5)O6 (YBCO:BYNTO)
verwendet. Im Folgenden werden zunächst die strukturellen und supraleitenden Eigenschaften
von unter Standardbedingungen hergestellten Schichten gegenübergestellt, anschließend wird die
Dickenabhängigkeit von YBCO:BHO-Schichten diskutiert.
4.3.1 Gegenüberstellung
Wie in Kapitel 4.4.1 gezeigt werden wird, sind die strukturellen und supraleitenden Eigenschaften
stark von den Herstellungsbedingungen abhängig. Um eine Vergleichbarkeit zu den undotierten
Schichten aus den Kapiteln 4.1 und 4.2 zu gewährleisten, werden etwa 1,2µm dicke Schichten
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Dort konnte nachgewiesen werden, dass der Y2O3 (004)-Peak mit zunehmendem BHO-Gehalt
kleiner wird und ab einer bestimmten Konzentration beinahe ganz verschwindet. Dies könnte ein
Indiz für den Einbau von Y in BHO sein, was zum Bilden einer Ba2YxHf2−xO6−y-Phase führen
würde. Für diese Phase sind gegenüber BHO abweichende Gitterparameter bekannt [118–120],
was die Asymmetrie des BHO (004)-Peaks in den θ-2θ-Messungen erklären könnte. Ähnliches
wurde auch in BaZrO3-dotierten YBCO-Schichten von Driscoll et al. berichtet, wo die Bildung
von Ba2Zr2−xYxO6 vermutet wurde [4]. Auf der anderen Seite kann auch die möglicherweise op-
timale Stöchiometrie des verwendeten YBCO:BHO-Targets dazu führen, dass kein zusätzliches
Y2O3 ausgeschieden wird. Im Gegensatz zu den BHO-dotierten Schichten ist der Y2O3 (004)-
Peak in den BYNTO-dotierten Schichten sogar verstärkt. Der Grund könnte hier ein leicht
unstöchiometrisches Target sein.
YBCO YBCO:BHO YBCO:BYNTO
in-plane FWHM YBCO, ◦ 4,7 5,4 5,0
in-plane FWHM BHO/BYNTO, ◦ - 7,2 6,0
c-Achse, Å 11,72 11,76 11,74
Y2O3 ja reduziert verstärkt
Tc,90 induktiv (∆Tc), K 89,0 (1) 87,5 (2) 91,0 (2)
Jc (77K, sf), MA/cm2 2,3±0,2 0,8±0,2 2,2±0,2
Tabelle 4.1: Strukturelle und supraleitende Eigenschaften von undotierten und dotierten YBCO-
Schichten mit einer Dicke von etwa 1,2µm, die bei 810 ◦C mit einer Wachstumsrate von etwa 1,2 nm/s
hergestellt wurden. Die in-plane Texturbreiten entsprechen dem FWHM von ϕ-Scans der YBCO {103}-,
BHO {220}- und BYNTO {220}-Reflexe. Die Jc-Werte wurden aus Hall-Scan-Messungen ermittelt und
entsprechen dem Wert bei 77K im Eigenfeld.
In BHO-dotierten Schichten ist Tc leicht auf 87,5K reduziert, während es in den BYNTO-Proben
mit 91K um etwa 2K höher liegt als in den undotierten Schichten. Der Wert für Jc,sf bei
77K ist durch die Dotierung mit BHO um 65% reduziert, mit BYNTO-Dotierung jedoch kaum
verändert (Tabelle 4.1). Die Tc-Reduktion in YBCO:BHO-Schichten wurde auch in anderen
Arbeiten beobachtet [12, 30]. Als Grund wird eine Substitution von Y in YBCO durch Hf
vermutet, was zu einer geringeren Ladungsträgerdichte und damit zu einem reduzierten Tc führen
kann [121]. Dagegen führt eine geringe Substitution von Cu mit Nb sogar zu einem höheren
Tc [122, 123], was das höhere Tc in den BYNTO-dotierten Schichten erklären könnte.
Vergleich mit Schichten auf NiW-RABiTS
In Schichten auf gepufferten NiW-Bändern, die unter ähnlichen Bedingungen hergestellt wur-
den, wurde ebenfalls ein reduziertes Tc für YBCO:BHO gemessen [97], wohingegen sich Tc durch
eine Dotierung mit BYNTO nicht verändert. In Bezug auf Jc,sf beobachtet man für beide Do-
tierungen sogar nahezu eine Verdopplung ([124], Anhang A.1). Ein Grund dafür ist die in den
dotierten Schichten deutlich reduzierte Granularität in den ortsaufgelösten Jc-Mappings, die
wahrscheinlich sowohl aus einer Erhöhung der Intrakorn-Stromdichte als auch durch eine ver-
besserte Kornkonnektivität resultiert. Eine detaillierte Analyse solcher auf NiW-RABiTS her-
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4.4 Modifikation der Pinningeigenschaften
In diesem Kapitel soll dargestellt werden, wie das Wachstum von BHO- und BYNTO-Nano-
strukturen in der YBCO-Matrix durch gezieltes Einstellen von Depositionsparametern beein-
flusst werden kann. Die im Folgenden vorgestellten Schichten sind etwa 1µm dick und wurden
mit unterschiedlicher Wachstumsrate R (YBCO:BHO-Serie) bzw. bei unterschiedlicher Deposi-
tionstemperatur TDep (YBCO:BYNTO-Serie) hergestellt. Mithilfe der daraus gewonnenen Er-
gebnisse wird ein Strukturschema erarbeitet und der Einfluss auf die Anisotropie der kritischen
Stromdichte diskutiert. Anschließend wird eine Detailanalyse der Pinningeigenschaften anhand
je einer ausgewählten BHO- und BYNTO-dotierten Probe durchgeführt.
4.4.1 Modifikation der Pinninglandschaft und Auswirkung auf die Jc-Anisotropie
Einfluss der Wachstumsrate (BHO-dotierte Schichten)
In Abb. 4.18 sind TEM-Aufnahmen von YBCO:BHO-Proben gezeigt, die bei TDep ≈ 790 ◦C und
Wachstumsraten von 0,4 nm/s, 0,7 nm/s und 1,2 nm/s hergestellt wurden. Zu den Querschnit-
ten der Proben mit R = 0, 4 nm/s und R = 1, 2 nm/s sind in Abb. 4.19 a) bzw. b) zusätzlich
die TEM-EDX-Mappings der Elemente Hf und Y dargestellt. Ein Vergleich der TEM- mit den
TEM-EDX-Aufnahmen zeigt, dass es sich bei den hellen Strukturen in den TEM-Aufnahmen um
BHO handelt, das in Richtung der YBCO-c-Achse ausgerichtet ist. Breite, dunkle Strukturen, die
senkrecht zur c-Achse verlaufen, konnten Y2O3 zugeordnet werden. Die schwarzen linienartigen
Defekte entsprechen Stapelfehlern in YBCO mit einer zusätzlichen CuO-Ebene (YBa2Cu4O8-
Struktur oder Y-124). Zusätzlich zu den genannten Defekttypen konnten u. a. Grenzflächen zwi-
schen unterschiedlichen Phasen, YBCO-Antiphasengrenzen, Versetzungen, lokale Gitterverspan-
nungen und Kleinwinkelkorngrenzen in YBCO nachgewiesen werden. Eine detaillierte Analyse
der Defektstrukturen in diesen Schichten ist Teil der Dissertation von Alexander Meledin, die
aktuell an der Universität von Antwerpen unter der Betreuung von Prof. Dr. Gustaaf Van Ten-
deloo angefertigt wird. Aus Gründen einer kompakten Darstellung beschränkt sich die folgende
Beschreibung auf die drei Defektspezies BHO/BYNTO, Y2O3 und Y-124.
Eine Analyse der TEM- und TEM-EDX-Aufnahmen zeigt bei R = 0, 4 nm/s eine überwiegend
fächerartige Struktur der BHO-Säulen (Fächerstruktur). Bei R = 0, 7 nm/s existieren neben Be-
reichen mit fächerförmiger Struktur in etwa gleichem Maße Bereiche mit geraden Säulen. Diese
reichen teilweise über mehrere 100 nm von der CeO2-Grenzfläche bis an die Schichtoberfläche.
Eine Steigerung auf R = 1, 2 nm/s erzeugt BHO-Säulen mit einer Länge von typischerweise
10 nm bis 100 nm. Y2O3-Ausscheidungen sind in den Schichten mit R = 0, 4 − 0, 7 nm/s bei
einer typischen Größe von <10 nm7) fein verteilt und die Dichte von Y-124 ist bei diesen Raten
gering. Bei R = 1, 2 nm/s treten 10− 40nm große Y2O3-Plättchen auf und die Dichte an Y-124
ist um ein Vielfaches höher als bei R = 0, 7 nm/s. Weiterhin ist in dem TEM-EDX-Mapping von
Hf in Abb. 4.19 b) erkennbar, dass Hf nicht nur säulenartig entlang der c-Achse wächst, sondern
teilweise auch in der ab-Ebene. Ein genauer Vergleich der TEM-EDX-Mappings von Hf und Y
7Diese Größenangabe bezieht sich auf die Längenausdehnung in der YBCO-ab-Ebene. Das Seitenverhältnis der
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BYNTO-Plattenstruktur (TDep = 830 ◦C, R = 1, 3 nm/s):
In den Anisotropiekurven in Abb. 4.22 d) tritt ein dominanter Peak um H||ab auf, der mit
den hauptsächlich in der ab-Ebene auftretenden Defektstrukturen begründet werden kann. Der
Peak um H||ab ist jedoch wesentlich breiter und die Anisotropie ist wesentlich geringer als in
vergleichbaren undotierten Schichten (siehe Anhang A.1). Das Pinning ist also auch bei stark von
der ab-Ebene abweichenden Richtungen aktiv. Der Grund dafür könnte das Auftreten der kurzen,
vergleichbar dicken und senkrecht zur ab-Ebene (in c-Richtung) orientierten BYNTO-Säulen
sein. Das Auftreten von kurzen c-Achsen-orientierten Strukturen mit geringer Dichte in einer von
ab-Defekten dominierten Probe kann nach dem von Long vorgeschlagenen Vortexpfad-Modell
für eine Verbreiterung des Peaks um H||ab verantwortlich gemacht werden (siehe Kapitel 2.4
und [39]).
Vergleich mit anderen Arbeiten und Zusammenfassung
In den vorangegangenen Abschnitten wurde beschrieben, wie die Mikrostruktur und damit die
Jc-Anisotropie in Abhängigkeit von den Prozessparametern in BHO- und BYNTO-dotierten
YBCO-Schichten auf ABAD-YSZ-Band variiert werden können. Strukturübergreifend wurde
bei 77K und Magnetfeldern bis 3T eine Anisotropie A von kleiner als 3 ermittelt. Diese liegt
damit deutlich unter der von undotierten YBCO-Schichten (vgl. Kapitel 4.4.2, Kapitel 4.4.3 und
Anhang A.1).
Im Folgenden wird ein Vergleich zu anderen Arbeiten gezogen. In BZO-dotierten YBCO-Schich-
ten, die auf STO-Substraten abgeschieden wurden, haben Mairov et al. bei einer niedrigen
Substrattemperatur (765◦C) das Wachstum separierter BZO-Nanopartikel beschrieben [29]. Bei
mittleren Temperaturen lagen sowohl Partikel, als auch kurze, stark verkippte BZO-Säulen vor.
Ein weiterer Anstieg der Substrattemperatur (840◦C) resultierte in längeren, jedoch nicht durch-
gängigen Säulen mit verringerter Auffächerung. Damit ging auch ein Anwachsen des H||c-Peaks
in den Jc-Kurven einher. Eine solche Entwicklung konnte in den BHO- und BYNTO-dotierten
Schichten auf ABAD-YSZ-Band nicht beobachtet werden8). Auf der anderen Seite ist die R-
Abhängigkeit in BZO-dotierten Schichten sehr ähnlich zu der in den BHO-dotierten Proben.
Je geringer R, desto besser können sich durchgängige c-Achsen-parallele Säulen ausbilden, was
in den Jc-Anisotropiekurven zu einem dominanten Peak bei H||c führt [29]. Gleiches Verhalten
wurde ebenfalls in BYNTO-dotierten YBCO-Schichten auf STO-Substraten beobachtet [38]. In
den vergangenen Jahren sind zahlreiche Veröffentlichungen entstanden, die sich über verschiede-
ne Ansätze mit der Modellierung der Jc(Θ)-Abhängigkeit beschäftigt haben [32, 39, 126, 127].
Auf diesem Gebiet sind in den nächsten Jahren weitere Fortschritte zu erwarten.
Zusammenfassend kann festgehalten werden, dass die Wahl des Dotiermaterials, des Substrat-
typs [125, 128] und der Herstellungsparameter einen entscheidenden Einfluss auf die Ausbildung
der Mikrostruktur haben, die wiederum das Jc(Θ, H)-Verhalten bestimmt (siehe auch Kapi-
tel 4.4.2 und Kapitel 4.4.3). Eine weitere in der vorliegenden Arbeit nicht betrachtete Möglich-
8Das ist möglicherweise auf den vergleichsweise schmalen betrachteten Temperaturbereich zwischen 790◦C und
830◦C zurückzuführen. Generell ist für Schichten auf ABAD-YSZ-Band das Temperaturfenster für ein rein
c-Achsen-orientiertes Wachstum auf einen Bereich von 780◦C bis 830◦C beschränkt, so dass der Spielraum zur
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YBCO YBCO:BHO
 0,57 0,32
FP,max, GN/m3 3,2 3,0
µ0H(FP,max), T 1,4 2,9
p 0,55 0,85
q 2,0 1,5
µ0Hirr, T 6,6 8,0
Tabelle 4.2: Pinningeigenschaften bei 77K der YBCO:BHO-Probe im Vergleich zu einer undotierten
Schicht.
beste Übereinstimmung zwischen den Datenpunkten in Abb. 4.25 c) und Beziehung 4.1 konnte
mit q = 2, 0 (YBCO) bzw. q = 1, 5 (YBCO:BHO) erreicht werden.
In der undotierten Probe kann, zusammen mit p = 0, 55, auf ein Pinning an nicht supraleiten-
den Defekten geschlossen werden, deren Ausdehnung deutlich kleiner als die Kohärenzlänge von
YBCO ist (ξab(77 K) ≈ 5 nm, siehe Kapitel 2.3). Dafür kommen beispielsweise Versetzungen in
Betracht, aus denen die Kleinwinkelkorngrenzen zwischen benachbarten YBCO-Körnern aufge-
baut sind (siehe Kapitel 5.1.1).
Ein Wert von q = 1, 5 in der dotierten Schicht, deutet auf Pinning an nicht supraleitenden
Defekten (q = 2), wie auch an Defekten mit abweichenden supraleitenden Eigenschaften hin
(q = 1). Für p = 0, 85 entspricht die Defektgröße zudem etwa ξab [140], was dafür spricht, dass
als bevorzugte Pinningzentren die etwa 4 nm dicken BHO-Nanosäulen aktiv sind.
Der Wert für p ist in der dotierten Probe (p = 0, 85) deutlich größer als in der undotierten
(p = 0, 55). Dies korreliert auch mit dem geringeren Wert für  im Bereich kleiner Felder, für
den der erste Term in Beziehung 4.1 mit p = 1 −  dominant wird. Hirr beträgt 6,6T in der
undotierten Probe und kann durch die Dotierung mit BHO auf 8,0T erhöht werden (siehe
Tabelle 4.2).
Jc-Anisotropie
In Abb. 4.26 a) ist die Jc-Anisotropie für beide Proben bei 77K und 40K, für Felder zwischen 1T
und 4T dargestellt. Zur besseren Vergleichbarkeit wurden die Jc(Θ)-Kurven auf ihren Wert bei
Θ = 45◦ normiert. Die undotierte Probe weist einen Peak bei Θ = 90◦ (H||ab) auf. Er entsteht
durch eine Überlagerung der durch die Massenanisotropie hervorgerufenen Jc-Anisotropie mit
einem scharfen Peak, der auf Pinning an den in ab-Richtung ausgedehnten planaren Strukturen
zurückzuführen ist [20]. Dazu zählen das intrinsische Pinning an normalleitenden CuOx-Ebenen
von YBCO [19] sowie Beiträge durch Stapelfehler (Y-124) und durch die auch in undotierten
Schichten beobachteten Y2O3-Ausscheidungen. Bei Θ = 0◦ (H||c) tritt ein kleiner Peak auf, der
bei niedrigeren Temperaturen und in höheren Magnetfeldern deutlicher hervortritt. Dieser kann
durch Pinning an in c-Richtung ausgedehnten planaren Defekten wie Zwillingskorngrenzen oder
Kleinwinkelkorngrenzen zwischen benachbarten YBCO-Körnern hervorgerufen werden. Letztere
sind besonders häufig in YBCO-Schichten auf dem granularen ABAD-YSZ-Band anzutreffen
(siehe ausführliche Diskussion in Kapitel 5.1.1).




Ausscheidungen in Zusammenhang gebracht werden kann, und einem zweiten scharfen Peak,
der zu höheren Feldern und bei tieferen Temperaturen dominant wird (vgl. Abb. 4.27 a)+b)).
Letzterer könnte, wie bereits bei der undotierten Probe in Kapitel 4.4.2 diskutiert, durch int-
rinsisches Pinning und Pinning an Stapelfehlern (Y-124), die mit einer hohen Dichte auftreten,
verursacht werden. Um detailliertere Aussagen zu treffen, wäre in zukünftigen Untersuchungen
eine eingehendere Analyse der Jc-Daten unter Zuhilfenahme der n-Werte11) nötig.
Die geringe Anisotropie könnte neben der Wirkung von unkorrelierten Pinningzentren12) damit
erklärt werden, dass die oben beschriebenen Defektstrukturen aus BYNTO und Y2O3 simul-
tan agieren und somit zusätzlich eine Verankerung der Flussschläuche in einem Winkelbereich
ermöglichen, der zwischen den Hauptrichtungen ||ab und ||c liegt. Die Ausbildung der dafür
notwendigen sogenannten Stufenvortices wurde in BYNTO-dotierten Schichten von Ercolano et
al. diskutiert [41] und ist auf eine Arbeit von Long zurückzuführen [39]. Darin wurde zum einen
beschrieben, dass je nach Verhältnis der Pinningkräfte der verschiedenen Defektspezies eine Jc-
Erhöhung unter Winkeln auftreten kann, die von der Hauptrichtung der dominanten Defekte
abweicht, und zum anderen, dass sich die Jc-Beiträge von verschiedenen Spezies überlagern kön-
nen.
Jc,min(YBCO:BYNTO) ist gegenüber Jc,min(undotiert) für T < 77K und 1T um etwa 50%
erhöht (siehe Abb. 4.27 a)). Bei niedrigeren Temperaturen und höheren Feldern vergrößert sich
dieser Abstand tendenziell weiter (z. B. 70% Erhöhung bei 40K, 5T). Die BYNTO-dotierte Pro-
be verhält sich dahingehend ähnlich wie die BHO-dotierte Probe aus dem vorherigen Kapitel.
Diskussion der Pinningkraftdichte und Ausblick
Aus den Jc(Θ, H)-Kurven (Abb. 4.27) kann die Pinningkraftdichte FP berechnet werden. Bei
77K und H||c erreicht FP ein Maximum von 4,7GN/m3 bei µ0H(FP,max)=2T. Verglichen mit
der BHO-dotierten Probe (FP,max = 3GN/m3 bei µ0H(FP,max) = 2, 9T) ist FP,max deutlich hö-
her, µ0H(FP,max) jedoch signifikant geringer. Bei 40K und 4T (H||c) beträgt FP = 140GN/m3
und liegt damit deutlich unter dem Wert der BHO-dotierten Probe von 250GN/m3 13). Ver-
gleicht man jedoch den Wert, der im Minimum der Jc(Θ)-Abhängigkeit erreicht wird, erhält
man für beide Proben einen nahezu identischen Wert von 120GN/m3. Auch dieser entspricht
den höchsten Werten, die an auf Einkristallsubstraten abgeschiedenen dotierten ReBCO-Dünn-
schichten gemessen wurden [14, 131]. Selvamanickam et al. berichteten von einer 2,2µm dicken,
stark Zr-dotierten (Gd,Y)Ba2Cu3Ox-Schicht, die mittels metallorganischer chemischer Gaspha-
senabscheidung (MOCVD) auf IBAD-MgO-Band abgeschieden und auf den Einsatz bei niedri-
gen Temperaturen (T < 50K) und in hohen Feldern (µ0H = 2 − 30T) optimiert wurde [146].
In dieser zu den Rekordproben zählenden Schichten mit einer hohen Dichte an kontinuierli-
11Wird ein kontinuierlich steigender Transportstrom mit der Stromdichte J an einen supraleitenden Steg an-
gelegt, so wird bei Überschreiten von Jc aufgrund des Spannungsabfalls ein elektrisches Feld E gemessen.
Der n-Wert entspricht dabei dem Exponent der E(J) ∝ Jn-Kennlinie. Er gibt Hinweise zur Aktivierung der
Flusslinienbewegung und damit zum Pinningmechanismus selbst [48].
12In PLD-YBCO-Schichten tritt üblicherweise auch eine hohe Dichte unkorrelierter Defekte wie Leerstellen oder
nanoskalige Fremdphasenpartikel aus z. B. Y2O3 auf.
13In der BHO-dotierten Probe ist Jc bei 40K und 4T unter H||c um den Faktor 1,8 höher als in der BYNTO-
dotierten Probe, obwohl Jc,sf bei 77K nur etwa halb so groß ist. Folglich ist der Liftfaktor Jc(40K)/Jc(77K)
in der BHO-dotierten Probe wesentlich höher.
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chen in c-Richtung ausgerichteten BZO-Nanosäulen wurden bei 40K und 3T Stromdichten
von 5 − 6MA/cm2 erreicht, im Gegensatz zu 3, 8MA/cm2 in den hier vorgestellten BYNTO-
Schichten. Die Jc-Werte bei höheren Temperaturen sind jedoch sehr ähnlich. Noch bessere Jc-
Werte bei 40K und 3T werden mit knapp 10MA/cm2 nur von Bruker HTS GmbH in optimierten
BZO-dotierten YBCO-Schichten erreicht, die mittels Hochraten-PLD auf ABAD-YSZ-Band ab-
geschieden wurden [147]. Die prinzipiellen Besonderheiten der verwendeten Technologie und die
Gründe für die sich daraus ergebenden hohen Jc-Werte der Schichten wurden ausführlich von
Abraimov et al. beschrieben [148].
Die YBCO:BYNTO-Probe und die in Kapitel 4.4.2 vorgestellte YBCO:BHO-Probe können bei
40K und 4T einen kritischen Strom Ic von knapp 400A/cm-Breite transportieren. Dies ent-
spricht einem Jc,min von etwa 3,2MA/cm2 und damit nahezu einer Verdopplung gegenüber
einer undotierten Probe. Da in den dotierten Schichten bis zu Dicken von 5µm keine Strom-
limitierung beobachtet wurde (vgl. Kapitel 4.3.2), ist in dickeren Schichten zudem eine weitere
Vervielfachung von Ic möglich.

5 Granularität in YBCO-Schichten auf
ABAD-YSZ- und NiW-Band
Auf NiW-Band hergestellte Schichten zeigten im Vergleich zu solchen auf ABAD-YSZ-Band üb-
licherweise geringere Jc-Werte bei 77K im Eigenfeld (vergleiche Kapitel 4.2.4 und Anhang A.1)
sowie eine ausgeprägte Granularität in ortsaufgelösten Jc-Mappings (siehe Kapitel 5.4). Da, wie
in Kapitel 2.6 beschrieben, Korngrenzen den supraleitenden Stromtransport limitieren, motivier-
ten diese Beobachtungen eine Analyse der lokalen YBCO-Textur mittels EBSD. Im Folgenden
wird daher in einer gegenüberstellenden Betrachtung die lokale Mikrostruktur und die Tex-
tur von YBCO-Schichten auf den beiden Bandtypen ABAD-YSZ und NiW betrachtet (Kapitel
5.1). Darüber hinaus regte die von Korn zu Korn variierende Mikrostruktur von YBCO auf
NiW-Band eine detaillierte Untersuchung von unbeschichtetem NiW-Band an (Kapitel 5.2). Die
Dickenabhängigkeit der lokalen Mikrostruktur und Textur wird in Kapitel 5.3 diskutiert. Ab-
schließend werden die Erkenntnisse zur Diskussion von ortsaufgelösten Stromdichtemessungen
herangezogen (Kapitel 5.4).
5.1 Mikrostruktur und lokale Textur in YBCO
In diesem Kapitel soll ein genereller Blick auf Mikrostruktur und lokale Textur von 400 nm
dicken YBCO-Schichten geworfen werden, die auf ABAD-YSZ- und auf Ni-9,2 at.%W-Band
abgeschieden wurden. Um eine Vergleichbarkeit zu gewährleisten, wurden beide Substrattypen
parallel mit YBCO beschichtet.
5.1.1 YBCO auf ABAD-YSZ-Band
In Abb. 5.1 a) ist die typische, bereits aus Kapitel 4 bekannte Mikrostruktur der YBCO-Schicht
auf CeO2-gepuffertem ABAD-YSZ-Band zu sehen, die durch YBCO-Körner und dazwischen
befindliche Poren charakterisiert ist. Die Mikrostruktur erwies sich, abgesehen von einigen weni-
gen durch Substratfehler verursachte lokalen Defektstellen, als relativ homogen, so dass der im
Folgenden eingehend untersuchte Probenbereich als repräsentativ für die gesamte Probe ange-
sehen werden kann. Der aus den REM-Aufnahmen in Abb. 5.1 a) abgeschätzte Durchmesser der
YBCO-Inseln beträgt 300−700 nm. Auf einer ähnlichen Größenskala wurde auch eine Variation
der lokalen Orientierung festgestellt. Dies wird durch Farbvariationen in den EBSD-Mappings
für die absolute Missorientierung und die out-of-plane Missorientierung in Abb. 5.1 b) bzw. c)
deutlich. Die Farbskalierung umfasst einen Missorientierungsbereich bis 6◦. Das Mapping der
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Übergang von einer moderaten (Fall (C)) zu einer starken out-of-plane Verkippung (Fall (D))
befindet. Die out-of-plane Orientierungsverteilung hat noch eine dominante Hauptkomponente
bei α≈ 8◦, die Textur ist aber schon deutlich breiter und variantenreicher als bei den gering
verkippten Körnern (vgl. Abb. 5.5 a)). Auch die intrakorn Missorientierungsamplituden sind ge-
ringer (siehe Abb. 5.6: K4) und die Facettenstruktur hat noch einen „Dachschindel“-Charakter.
Der Wandel von einer einkomponentigen zu einer mehrkomponentigen Textur scheint bei α>6◦
stattzufinden, wobei die out-of-plane Verteilung der Hauptkomponente relativ scharf bleibt. Erst
bei α> 7−8◦ verbreitert sich die Hauptkomponente stark und die Textur zerfällt in verschiedene
Orientierungen.
Vergleich mit Schichten auf ABAD-YSZ-Band
In YBCO-Schichten auf ABAD-YSZ-Band werden hauptsächlich lokal in-plane rotierte Berei-
che vorgefunden. Dagegen sind auf NiW-Band lokal verschiedenste Rotationsachsen aktiv. Das
liegt zum einen an der spezifischen Textur der jeweiligen Bänder, zum anderen jedoch auch am
Auftreten der Subkornstruktur in den stark missorientierten NiW-Körnern. Die YBCO-Textur
ist dabei auf gut orientierten NiW-Körnern, Fall (A), im Mittel deutlich schärfer als auf ABAD-
YSZ-Band. Bis zu einer moderaten Missorientierung, Fall (C), sind die lokalen Missorientie-
rungsschwankungen in beiden Bändern ähnlich groß. Die Mikrostruktur von YBCO auf ABAD-
YSZ-Band ist mit der von gut bis moderat missorientierten NiW-Körnern wie K1 (Fall (A)) und
K3 (Fall (C)) vergleichbar.
Vergleich mit Schichten auf einkristallinen Miscut-Substraten
Mikrostruktur und Textur von YBCO-Schichten auf einkristallinen Miscut3)-SrTiO3-Substraten
(mSTO) wurden in einer Reihe von Studien untersucht [101, 151–159]. Jackson et al. stellten
fest, dass die Porendichte in YBCO variiert, wenn es auf mSTO-Substraten mit Miscutwinkeln
zwischen 0,8◦ und 1,8◦ abgeschieden wird [101]. Eine solche Abhängigkeit wurde auch in den
gut orientierten NiW-Körnern wie in Fall (A) beobachtet.
Terrassenstrukturen in der YBCO-Schicht wurden ebenfalls bei der Deposition auf Miscut-
Substraten gefunden [151–159]. Die Terrassenbreiten sind bei vergleichbarer Schichtdicke und
ähnlicher out-of-plane Verkippung jedoch deutlich geringer als die YBCO-Facetten auf NiW-
Band. Auf mSTO-Substraten mit α = 6◦ wurden Terrassenbreiten in YBCO von etwa 10 nm
gemessen [152], während auf ähnlich stark verkippten NiW-Körnern eine Facettenbreite von
420 − 500 nm ermittelt wurde (siehe Abb.A.5 im Anhang). Weitere Untersuchungen an Sub-
straten mit einem Miscut > 9◦ zeigten im Gegensatz zu NiW keine drastische Abweichung der
YBCO-Mikrostruktur im Vergleich zu geringeren Miscutwinkeln [151, 156–158]. Weiterhin fan-
den Hu et al. heraus, dass sich die out-of-plane Textur auch bei einem Miscutwinkel > 9◦ nicht
verschlechtert [154], was im Widerspruch zu den EBSD-Ergebnissen an NiW-Band steht.
Die diskutierten Punkte zeigen bereits, dass das Wachstum von YBCO auf NiW-Band nicht
3Der Miscut eines Einkristallsubstrates kann durch eine Rotationsachse und den Miscutwinkel (Kippwinkel
α) definiert werden. Die im weiteren vorgestellten Untersuchungen beziehen sich ausschließlich auf Miscut-
Substrate mit einer Rotation um die [100]-Richtung und entsprechen daher einer reinen out-of-plane Missori-
entierung.
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direkt mit dem auf verkippten Einkristallsubstraten vergleichbar ist. Es könnte einerseits der
Fall eintreten, dass sich die beobachtete Mikrostruktur und die Textur erst in dem etwa 400 nm
dicken CeO2/YSZ/Y2O3-Pufferschichtsystem ausbilden und dann auf die YBCO-Schicht über-
tragen werden. Eine andere Möglichkeit ist jedoch, dass sich die Stufenstruktur auf NiW-Band
grundlegend von der eines Miscut-Einkristalls unterscheidet. Bei Miscut-STO-Substraten treten
ausschließlich Stufen mit der Höhe eines Vielfachen der STO-Elementarzelle auf [151, 155]. Zwar
gibt es auch entsprechende Befunde von NiW-Proben, wo atomare Stufen an der Grenzfläche
zwischen NiW und der ersten Pufferschicht nachgewiesen wurden, jedoch nur in einem Bereich
von wenigen 10 nm Länge innerhalb eines NiW-Korns (siehe [160, 161]). Systematische Unter-
suchungen sind nicht bekannt. Die daher im Rahmen der vorliegenden Arbeit durchgeführte
detaillierte Analyse ausgewählter unbeschichteter NiW-Bänder zeigte tatsächlich deutlich groß-
skaligere Facettenstrukturen, welche die Mikrostruktur- und Textureigenschaften in den nachfol-
genden Schichten maßgeblich bestimmen sollten. Diese Facettenstrukturen werden ausführlich
im nächsten Kapitel beschrieben (Kapitel 5.2).
Vergleich mit Schichten auf ISD-Bändern
Facettenstrukturen mit einer ähnlichen Größe wie auf NiW-Band können auch in ReBCO-
Schichten auf biaxial texturierten ISD-MgO-Bändern beobachtet werden [71, 162, 163]. In diesen
Substraten weist das ISD-MgO seinerseits bereits eine dachschindelartige Facettenstruktur auf,
die durch typischerweise um α ≈ 25◦ verkippte MgO-Kristallite generiert und an die ReBCO-
Schicht weitergegeben wird. Die Breite der Facetten in der ReBCO-Schicht ist mit der auf
NiW-Band vergleichbar. Deren Höhe kann jedoch aufgrund der starken Verkippung der Kris-
tallite und der ausgeprägten Stufenstruktur des Substrates über 100 nm erreichen [71], während
lediglich wenige 10 nm hohe Stufen auf NiW-Band beobachtet werden (siehe Abb.A.5 im An-
hang). Im Unterschied zum NiW-Band, bei dem die Facetten unter einem beliebigen Winkel
zur globalen Stromflussrichtung stehen, entspricht in ISD-Bändern die Facettenrichtung in der
ReBCO-Schicht im Allgemeinen der Stromflussrichtung.
Vergleich mit Schichten auf weiteren NiW-Bändern
Die in diesem Kapitel beschriebenen Mikrostrukturvarianten sind für viele YBCO-Schichten
charakteristisch, die am IFW Dresden mittels PLD auf NiW-RABiTS unter Verwendung ei-
nes CeO2/YSZ/Y2O3-Pufferschichtsystems abgeschieden wurden (siehe REM-Aufnahmen in
Abb.A.6 im Anhang). In der Literatur wurden ähnliche Variationen der YBCO-Mikrostruktur
beobachtet, die sowohl in PLD-deponierten Schichten [114, 149, 164–166] als auch bei anderen
Abscheidemethoden auftraten [167–169]. Mikrostruktur und lokale Textur wurden jedoch bis-
lang nicht zueinander in Beziehung gesetzt.
Lokale Texturanalysen der Pufferschichten und YBCO ergaben typischerweise eine schärfere out-
of-plane-Textur im Vergleich zu den jeweils darunterliegenden Substratkörnern [53, 170, 171].
Für die vorliegende Arbeit bedeutet dies, dass die out-of-plane Missorientierung der zu Grunde
liegenden NiW-Körner größer sein kann als die im YBCO gemessene. Darauf deuten auch die
globalen Texturmessungen an der in diesem Kapitel vorgestellten Probe hin (siehe Tabelle 5.3).
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Subkornstrukturen wurden besonders intensiv für MOD-YBCO-Schichten beschrieben [53, 86,
170, 172]. In der Arbeit von Feldmann et al. wurden Subkörner mit Korngrenzenwinkeln von
2−10◦ beobachtet, deren Häufigkeit mit wachsender out-of-plane Missorientierung des darunter
liegenden NiW-Korns anstieg [53]. Alle NiW-Körner mit einer out-of-plane Missorientierung >5◦
wiesen solche Subkornstrukturen in YBCO auf. Solovyov et al. untersuchten die Nukleationsdich-
te von YBCO in Abhängigkeit vom Missorientierungswinkel des darunter liegenden NiW-Korns
und fanden, dass die Nukleationsdichte stark mit steigender out-of-plane Missorientierung sank.
Bei Überschreiten einer Wertes von 8,5◦ fand keine zügige Nukleation des YBCO-Precursors an
der Grenzfläche statt, was zu einem untexturierten Wachstum auf diesen NiW-Körnern führ-
te [172].
In der Arbeit von Feldmann et al. wurde neben der Abscheidung einer MOD-YBCO-Schicht auf
Y2O3/YSZ/CeO2-gepuffertem NiW-Band auch eine YBCO-Schicht mittels PLD auf dem selben
Band hergestellt. Dabei war in der PLD-Schicht keine ausgeprägte Subkornstruktur erkennbar,
die lokale Textur der YBCO-Schicht war bis zu Missorientierungswinkeln von 9◦ nahezu iden-
tisch zu der in YSZ. Man kann daher vermuten, dass die in diesem Kapitel gefundenen lokalen
Orientierungsvariationen in den stark verkippten NiW-Körnern bereits in der Y2O3- oder der
YSZ-Schicht auftreten. Im Gegensatz zur hier verwendeten PLD-Abscheidung wurden die Puffer-
schichten von Feldmann et al. mittels Sputtern und Elektronenstrahlverdampfen abgeschieden.
Die Wahl der Abscheidemethode und/oder die damit verbundene thermische Vorbehandlung
des NiW-Bandes (siehe auch Diskussion am Ende von Kapitel 5.2) könnten daher eine entschei-
dende Rolle spielen. Ebenso könnte die Verwendung eines niedrig legierten Ni-5 at%W-Bandes
einen Einfluss haben. Auch die mit 750 nm etwa doppelt so dicke Schicht der Feldmann-Probe
könnte von vornherein zu einer geringeren Granularität der lokalen Textur führen, wie dies in
Kapitel 5.3.2 anhand der Untersuchung der Schichtdickenabhängigkeit der lokalen Textur ge-
zeigt wird.
Generell wurde in mittels PLD [149, 171] und MOD [167] deponierten Schichten bereits in der
ersten Pufferschicht eine gegenüber NiW deutlich erhöhte Missorientierungsschwankung (Mosa-
izität) innerhalb der Grenzen eines NiW-Kornes gemessen.
Schlussfolgerungen
In den aktuell bekannten Studien wurde für EBSD-Untersuchungen eine Schrittweite ≥ 1µm ver-
wendet. In der vorliegenden Arbeit wurde gezeigt, dass auch deutlich kleinere Probenbereiche
untersucht werden können, was es ermöglicht, Subkornstrukturen aufzuklären und zu beschrei-
ben.
Die Untersuchungen dieses Kapitels führen darüber hinaus zu weitreichenden Konsequenzen
für die Interpretation von lokalen Mikrostrukturuntersuchungen mittels AFM, hochauflösendem
REM und TEM. In diesen Verfahren werden üblicherweise 10µm breite Probenausschnitte zur
Mikrostrukturanalyse herangezogen. Bei einer typischen NiW-Korngröße von >20µm entstam-
men die Informationen mit hoher Wahrscheinlichkeit aus nur ein oder zwei Körnern. Da die
Schichten auf verschieden stark verkippten Körnern teils deutliche Unterschiede bezüglich Mi-
krostruktur und Textur aufweisen, entsteht die Frage, inwiefern diese lokalen Aussagen geeignet
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sind, um sie z. B. mit Anisotropiemessungen zu korrelieren, deren Ergebnisse durch die Eigen-
schaften einer Vielzahl von Körnern bestimmt werden. Besonders in dotierten YBCO-Schichten
hängt die Mikrostruktur empfindlich von der Wachstumsrichtung und damit von der Verkippung
der Unterlage ab. Während es beispielsweise in BHO-dotierten YBCO-Schichten auf Substraten
mit geringer out-of-plane Missorientierung wie dem ABAD-YSZ-Band oder hochorientiertem
STO möglich ist, kontinuierliche BHO-Nanosäulen entlang der YBCO-c-Richtung zu wachsen
(siehe beispielsweise Kapitel 4.4), so scheint dies auf den stark verkippten ISD- oder Miscut-
Substraten bisher nicht realisierbar [128, 173].
Die Diskussion verdeutlicht zusätzlich einen großen Einfluss des Herstellungsprozesses des Puf-
ferschichtsystems auf Mikrostruktur und lokale Textur in der YBCO-Schicht. So treten Bereiche
mit facettiertem YBCO auf Ni-5 at.%W-Bändern, die mit einem CSD-Pufferschichtsystem aus-
gestattet sind, deutlich seltener auf. Auch in wesentlich dickeren YBCO-Schichten sind auf dem
hier untersuchten Ni-9,2 at.%W-Band keine klaren Facettenstrukturen mehr erkennbar. Eine
ausführliche Beschreibung der Mikrostruktur und der lokalen Textur in dicken YBCO-Schichten
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schen 3 nm und 11 nm. Die mittels AFM ermittelten Facettenhöhen für beliebig ausgewählte
Körner schwanken zwischen 5 nm und 9 nm (siehe Tabelle 5.1) und passen somit sehr gut zu den
modellierten Werten.
TEM-Untersuchungen
Eine TEM-Lamelle wurde dem in Abb. 5.8 a) eingezeichneten Bereich entnommen und enthielt
daher sowohl ein NiW-Korn mit geringer (≈ 1, 5◦) als auch eines mit mittlerer (6◦) out-of-plane
Missorientierung. Die TEM-Untersuchungen konnten bestätigen, dass sich die Facettenstruk-
turen in der in Abb. 5.12 vorgeschlagenen Form ausbilden und dass es sich bei der PS-Seite
tatsächlich um die NiW(001)-Ebene handelt (Abb. 5.14).
Abbildung 5.14: TEM-Aufnahmen der a) etwa 1,5◦ und b) 6◦ out-of-plane missorientierten Körner aus
Abb. 5.8 a). Die mit Partikeln (weiße Pfeile) belegten Facettenebenen können den NiW(001)-Ebenen
zugeordnet werden und wurden mit roten jeweils parallel zueinander verlaufenden Linien markiert.
In Abb. 5.14 ist der unterschiedliche Anteil von PS und NPS gut erkennbar. In der zur Verfü-
gung stehenden Auflösung erscheinen die beiden Facettenflächen PS und NPS eben und verlaufen
parallel zur jeweiligen Fläche der Nachbarfacetten. Letzteres bedeutet, dass β für alle Facetten
innerhalb eines Korns gleich ist. Für das Korn mit α ≈ 1, 5◦ kann β zu ≈ 16◦ bestimmt werden
und für α = 6◦ zu β≈ 10◦. Es ist daher anzunehmen, dass eine gewisse β(α)-Abhängigkeit
besteht. Für eine tiefergehende Charakterisierung müssten zusätzliche TEM-Untersuchungen an
weiteren Körnern durchgeführt werden.
In dem etwa 1,5◦ out-of-plane missorientierten Korn wurde, wie durch das Modell vorhergesagt
(siehe Abb. 5.13 b)), eine mittlere Facettenhöhe von wenigen Nanometern gemessen, während
diese in dem ≈ 6◦ verkippten Korn mit etwa 11 nm um ein Vielfaches höher ist. Zusammenfas-
send kann das Facettenprofil für unterschiedliche out-of-plane Verkippungen entsprechend der
Skizzen in Abb. 5.15 angegeben werden.
Die auf der Oberfläche sitzenden Partikel, die einen Durchmesser von typischerweise 5− 10nm
aufweisen, wurden mit Mikrobeugung (konvergente Elektronenbeugung - convergent beam elec-
tron diffraction) und energiedispersiver Röntgenspektroskopie (EDX) untersucht. In den Mi-
krobeugungsexperimenten zeigten sich zwei Spezies von Partikeln: polykristalline und nahezu
einkristalline Partikel. An letzteren konnte durch Vermessung der Reflexe in der Beugungsebene
unter Annahme eines fcc Kristallgitters der Gitterparameter mit a ≈ 0, 405 nm abgeschätzt wer-

88 5 Granularität in YBCO-Schichten auf ABAD-YSZ- und NiW-Band
Facettenstrukturen können in Proben aller NiW-Legierungen beobachtet werden, die während
oder nach dem Rekristallisationsprozess Vakuum oder einer reduzierten Atmosphäre ausgesetzt
waren. Bekannt ist auch, dass ein Glühen unter einem gewissen Sauerstoffpartialdruck diese
Struktur durch die Bildung einer raueren NiO-Oberflächenschicht zerstört [178]. Dies könnte
ein Grund sein, warum Facettenstrukturen in bereits beschichtetem NiW-Band im Allgemeinen
nicht beobachtet werden, da sich gewöhnlich eine Oxidschicht zwischen NiW und den Puffer-
schichten bildet [111], deren Dicke die typische Höhe der Facetten übersteigt.
Korrelation der NiW-Facettenstruktur mit der lokalen Mikrostruktur und Textur
von YBCO
Im Rahmen der vorliegenden Arbeit kann nicht direkt bestätigt werden, dass die Facettenstruk-
tur in NiW-RABiTS die Ursache für die in Kapitel 5.1.2 beschriebenen Mikrostruktur- und
Texturvarianten ist. Dazu müssten Mikrostruktur und lokale Textur systematisch von der NiW-
Band-Oberfläche über die einzelnen Pufferschichten bis zur YBCO-Schicht analysiert werden.
Eine solche Analyse war nicht Gegenstand dieser Arbeit, sollte zukünftig jedoch durchgeführt
werden. Nichtsdestotrotz kann ein Zusammenhang zwischen NiW und YBCO hergestellt werden:
• NiW-Körner mit einer out-of-plane Missorientierung von <1◦ haben einen [001]-orien-
tierten Oberflächenanteil PS/(PS+NPS) von mehr als 90% (siehe Abb. 5.13 a)) und eine
Facettenhöhe von weniger als 2 nm. Diese Körner entsprechen daher typischen Einkristall-
substraten und YBCO kann homogen ohne Anzeichen einer Facettierung wachsen (Ka-
pitel 5.1.2, Fall (A)). Selbst eine starke in-plane Missorientierung führt nicht zu einer
Ausbildung von Facettenstrukturen (Kapitel 5.1.2, Fall (B)).
• Mit zunehmender out-of-plane Missorientierung nimmt der Flächenanteil der (001)-Ober-
fläche ab und die Höhe der NiW-Facetten steigt stark an. Als Folge dessen werden bei einer
out-of-plane Missorientierung ≥ 4◦ Facettenstrukturen in YBCO sichtbar (Kapitel 5.1.2,
Fall (C)), die sich bei größerer Missorientierung und gleichzeitig zunehmender Texturbreite
noch deutlicher ausprägen. Die Richtung der Facettenkanten in YBCO steht, wie auch in
NiW, senkrecht zur Richtung der out-of-plane Kippung.
• Bei einer out-of-plane Missorientierung von >7◦ sinkt der Anteil der (001)-Oberfläche auf
unter 60% und wird damit dem Flächenanteil der niedrig indizierten Oberfläche zunehmend
gleichwertig. Gleichzeitig bildet sich in YBCO neben der stark missorientierten Haupttex-
turkomponente eine weitere definierte Texturkomponente (Kapitel 5.1.2, Fall (D)).
• Die durch thermisches Ätzen vertieften NiW-Korngrenzen weisen teilweise eine gegenüber
dem Kornzentrum stark abweichende Facettenstruktur auf. Auch in YBCO wurde entlang
der Korngrenzen teilweise eine stark vom Korninneren abweichende Mikrostruktur bzw.
Textur festgestellt (siehe Korngrenzenbereich zwischen K3-K4, K2-K5, K2-K6 und K5-
K6 in Abb. 5.4). Solche Effekte wurden auch in anderen YBCO-Schichten auf RABiTS
beobachtet [179]. Im Korngrenzenbereich zwischen K5-K6 sind die YBCO-Facetten leicht
gebogen, ebenso wie es bei den NiW-Facetten beobachtet wird (Abb. 5.8).
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Diese Punkte deuten bereits darauf hin, dass eine enge Korrelation zwischen der Facettenstruk-
tur in NiW und der YBCO-Mikrostruktur besteht. Jedoch fällt auf, dass die in der YBCO-
Schicht untersuchten Facetten im Mittel etwa drei mal so breit sind, wie die auf NiW-Band.
Dies könnte zum einen durch Kornvergröberung verursacht worden sein, wie sie beispielsweise
in ReBCO-Schichten auf facettierten ISD-MgO-Bändern beobachtet wurde [71, 163]. Zum an-
deren wird das NiW-Band vor der Beschichtung mit den Pufferschichten für 60min bei 745 ◦C
in einer reduzierenden Ar-5Vol%H2-Atmosphäre geglüht (p=0,15mbar). Während dieses Vor-
gangs könnte auch eine Reorganisation der Oberflächenstrukturen stattfinden, bei der sich die
Facettenstrukturen vergrößern. Vannozzi et al. beobachteten beispielsweise bei einer der Rekris-
tallisationsglühung nachgeschalteten Wärmebehandlung (850 ◦C für 30min bei 1·10−6mbar) auf
Ni-5 at.%W-Band eine Verdopplung der Facettenbreite [176]. Die Abhängigkeit von der Prozess-
führung könnte auch eine Erklärung für die unterschiedlichen Facettenbreiten liefern, die sich
aus verschiedenen Studien mit ≈ 100 nm [176], ≈ 270 nm [177] und ≈ 310 nm [178] abschätzen
lassen (alle Ni-5 at.%W-Band).
Schlussfolgerungen
Obwohl die NiW-Körner unabhängig von ihrer Orientierung weitgehend einkristallin sind, ist die
YBCO-Textur stark von der individuellen Missorientierung des darunterliegenden NiW-Korns
geprägt. Ursache dafür ist das Auftreten einer Facettenstruktur, die an der NiW-Oberfläche
eine (001)-Ebene sowie eine weitere niedrig indizierte Ebene ausbildet. Die entsprechend un-
terschiedliche atomare Rauigkeit und Gitterfehlpassung beeinflusst die Keimbildung der darauf
abgeschiedenen Schichten und bestimmt neben der Keimbildungsdichte auch den Einbau von
Versetzungen, die somit zu lokalen Rotationen des Kristallgitters führen können.
In weiterführenden Arbeiten sollte untersucht werden, wie genau die NiW-Facettenstrukturen
entstehen und wie ihre Ausprägung gezielt gesteuert werden kann, um eine optimale Grund-
lage für das Schichtwachstum zu bieten. Die bisher oft vertretene Annahme, dass verkippte
RABiTS-Körner an ihrer Oberfläche ausschließlich Stufen von einer oder mehreren Elementar-
zellen ausbilden [167, 171, 172], hat sich in der vorliegenden Arbeit als nicht zutreffend erwiesen.
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Lokale und globale Textur
Analog zu den REM-Aufnahmen sind größere Strukturen auch in den EBSD-Mappings sichtbar
(vgl. Abb. 5.16 e) mit Abb. 5.16 b)), was mit einer Reduktion von lokalen Missorientierungs-
schwankungen und einem geringeren Anteil an >4◦ missorientiertem YBCO einhergeht. Infol-
gedessen zeigt das Korngrenzenmapping in Abb. 5.16 f) eine deutlich herabgesetzte Dichte von
Kleinwinkelkorngrenzen.
Die > 4◦ missorientierten Bereiche sind fast ausschließlich in-plane verdreht. Dies zeigen so-
wohl die lokalen EBSD-Messungen in Abb. 5.1+ 5.2 als auch globale Texturmessungen mittels
Röntgenbeugung (Tabelle 5.2).
in-plane FWHM out-of-plane FWHM
YBCO-Schichtdicke YSZ YBCO YSZ YBCO
400 nm 10,3◦ 5,1◦ 3,8◦ 1,4◦
1200 nm 10,0◦ 4,1◦ 3,9◦ 1,6◦
Tabelle 5.2: In-plane und out-of-plane Texturbreiten von YSZ und YBCO der Probe mit der 400 nm
dicken YBCO-Schicht aus Kapitel 5.1.1 und der 1200 nm dicken YBCO-Schicht. Zur Bestimmung der
in-plane Textur wurde die Halbwertsbreite (FWHM) der ϕ-Scans von YSZ {220} und YBCO {103}
herangezogen. Die out-of-plane Texturbreite wurde aus dem FWHM von ω-Scans der YSZ (002)- und
der YBCO(005)-Peaks bestimmt. Die angegebenen Werte für die out-of-plane Texturbreite entsprechen
jeweils dem Mittelwert entlang BR und QR.
Die Texturdaten zeigen weiterhin, dass eine Erhöhung der Schichtdicke von 400 nm auf 1200 nm
zu einer Verbesserung der in-plane Textur von YBCO von 5,1◦ auf 4,1◦ führt, während sich
die Schärfe der out-of-plane Orientierung kaum ändert (entspricht den Ergebnissen aus Kapi-
tel 4.2). Es kann daher vermutet werden, dass YBCO-Körner mit einer sehr ähnlichen in-plane
Orientierung einen Wachstumsvorteil besitzen, der zum Verschwinden stärker missorientierter
Körner führt. Da sich in mittels PLD abgeschiedenen Schichten ebene Korngrenzen zwischen den
YBCO-Körnern ausbilden, ist diese Art der Wachstumsauslese nur möglich, wenn die Körner
des texturierten Bandes und damit die entsprechend missorientierten YBCO-Bereiche deutlich
kleiner sind als die YBCO-Schichtdicke. Dies ist auch ein Grund, warum eine verbesserte in-
plane Textur auf ABAD-YSZ-Band, nicht jedoch auf NiW-Band, beobachtet wird (siehe nächstes
Kapitel).
5.3.2 YBCO auf NiW-Band
Wie bereits an dünnen YBCO-Schichten auf Ni-9,2 at.%W-Band beschrieben (Kapitel 5.1.2),
variieren Mikrostruktur und lokale Textur auch in dicken YBCO-Schichten zwischen verschiede-
nen NiW-Körnern. Einige der in dünnen Schichten diskutierten Zusammenhänge werden auch
in dicken Schichten gefunden, es ergeben sich jedoch neue Aspekte, die im Folgenden diskutiert
werden. Dazu wurden - analog zum Vorgehen in Kapitel 5.1.2 - vier Körner mit unterschiedlicher
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5.4 Globale und lokale Stromverteilung in YBCO auf SrTiO3,
ABAD-YSZ- und NiW-Band
Im diesem Kapitel werden ortsaufgelöste Raster-Hall-Sonden-Mikroskopie (SHPM)-Mappings7)
remanent magnetisierter YBCO-Schichten analysiert und diskutiert. Die 1,5µm dicken YBCO-
Schichten wurden unter identischen Bedingungen auf CeO2-gepufferten ABAD-YSZ-Band,
CeO2/La2Zr2O7-gepuffertem Ni-5 at.%W-Band8) und hochorientiertem STO hergestellt.
5.4.1 Granularität der B-Profile
Das gemessene magnetische Signal entspricht der z-Komponente der magnetischen Flussdichte
Bz, das durch die remanente Magnetisierung der Probe erzeugt wird (siehe Kapitel 2.5). Bz, im
Folgenden nur noch mit B bezeichnet, ist dabei die direkte Messgröße, aus der prinzipiell über
einen Invertierungsalgorithmus Jc berechnet werden kann (siehe Kapitel 3.3.3). Die Erstellung
und Interpretation solcher Jc-Mappings, die für die nachfolgend beschriebenen Proben durchge-
führt wurden, sind Teil der Dissertation von Mayraluna Lao, die aktuell an der TU Wien unter
der Betreuung von Dr. Michael Eisterer angefertigt wird. Für detaillierte Informationen wird
daher auf diese Arbeit verwiesen. Die vorliegende Arbeit beschränkt sich auf die Diskussion der
SHPM-Mappings, aus denen zumindest qualitativ auf Jc und die Stromflusspfade geschlossen
werden kann. Da SHPM-Mappings mit hoher Ortsauflösung sehr zeitaufwändig sind, wurden
aus den drei Proben Bereiche mit einem Durchmesser von wenigen 100µm strukturiert, die im
Folgenden als YBCO-Spots bezeichnet werden.
Die Mikrostruktur der Spots von YBCO auf STO und ABAD-YSZ sind in Abb. 5.20 a) und b)
gezeigt. Diese ist für beide Substrattypen nahezu identisch (siehe vergrößerte Ausschnitte) und
homogen auf der gesamten Spotfläche. Im Unterschied dazu ist bei der Schicht auf Ni-5 at.%W
die bereits aus den vorherigen Kapiteln bekannte Kornstruktur sichtbar (Abb. 5.20 c)), bei der
die Mikrostruktur zwischen den individuellen Körnern variiert.
Das EBSD-Mapping (absolute Missorientierung und Korngrenzen) von YBCO auf ABAD-YSZ
ist mit dem von YBCO auf STO vergleichbar (siehe Abb. 5.21 a) und b)), weist jedoch eine
höhere Dichte an Korngrenzen mit γ = 1, 5 − 3◦ (vgl. Abb. 5.21 d)+ e)) sowie eine geringfügig
breitere Missorientierungsverteilung auf (siehe Abb.A.11 im Anhang). Die YBCO-Schicht auf
Ni-5 at.%W verfügt aufgrund der granularen Struktur, die sich deutlich im EBSD-Mapping ab-
zeichnet (vgl. Abb. 5.21 c)+ f)), über eine wesentlich breitere Missorientierungsverteilung (siehe
Abb.A.11 im Anhang).
7Bei SHPM-Messungen wird mit einem Mikro-Hall-Sensor die magnetische Flussdichte über einer remanent
magnetisierten Probe gemessen. Details zum Verfahren siehe Kapitel 3.3.3.
8Im Vergleich zu den in den vorangegangenen Kapiteln untersuchten Proben auf Ni-7,5 at.%W- und Ni-
9,2 at.%W-Band wies das Ni-5 at.%W-Band eine insgesamt schärfere Textur auf (siehe Kapitel 3.1.2) und
war zudem mit einem CSD-Pufferschichtsystem ausgestattet. Im untersuchten Bereich wurde keine Facettie-
rung der YBCO-Schicht beobachtet. Jedoch ist eine starke Variation der Porendichte erkennbar, die mit der
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Die zuvor beschriebenen Effekte führen zwangsläufig zu einem µ0H-abhängigen Stromflussbild,
bei dem Form und Größe der Cluster von µ0H abhängen. Dies wird beispielsweise daran deut-
lich, dass sich in den in Abb. 5.27 eingezeichneten Bereichen innerhalb der grau-gestrichelten
Boxen das Vorzeichen ändert. Als Folge dessen weist an diesen Stellen die x-Komponente des
Stromes einen Vorzeichenwechsel auf, d. h. die Stromflussrichtung ändert sich lokal.
5.4.3 Schlussfolgerungen
In diesem Kapitel konnte gezeigt werden, dass die Kornstruktur des Substrates den Stromfluss
in den darauf abgeschiedenen YBCO-Schichten stark beeinflusst. Während sich in den Schich-
ten auf STO und ABAD-YSZ-Band ein gleichförmiger Ringstrom ausbildet, wurde auf dem
grobkörnigen NiW-Band eine Clusterbildung mit unterschiedlich stark magnetisierten Berei-
chen beobachtet.
Neben dem Einfluss von Korngrenzen mit γ > 3◦ auf den Stromfluss konnte die mikrostruk-
turelle Beschaffenheit der Korngrenze als weiterer Einflussfaktor identifiziert werden. In den
Bereichen mit offenporigen und gestuften Korngrenzen ist die Supraleitung in YBCO unter-
drückt. Der Stromfluss ist dort in einigen Bereichen trotz Korngrenzenwinkeln <6◦ vollständig
blockiert. Die Ursache für die offenporige, gestufte Korngrenzenstruktur kann auf die durch
thermisches Ätzen vertieften NiW-Korngrenzen zurückgeführt werden. Die Optimierung der
NiW-Korngrenzenstruktur könnte daher ein vielversprechender Ansatz sein, die Transporteigen-
schaften in RABiTS-Bandleitern zu verbessern.
Es wurde ebenfalls nachgewiesen, dass die granulare Magnetisierungsstruktur bei einer Tem-
peratur von 4K auch bei Feldern von bis zu 4T prinzipiell erhalten bleibt, sich jedoch mit
zunehmendem µ0H abschwächt. Lokale Untersuchungen der Jc(H)-Abhängigkeit zeigten ein in
Abhängigkeit der gewählten Position unterschiedliches Verhalten, das mit der individuellen Mi-
krostruktur und Textur der Körner in Zusammenhang stehen könnte.
Wie bereits in Kapitel 4.3.1 angedeutet, zeigen aktuelle SHPM-Messungen an dotierten und sehr
dicken Schichten (d > 3µm) auf NiW-Band eine deutlich reduzierte Granularität.
Die Diskussion konnte verdeutlichen, dass die globalen Eigenschaften von supraleitenden Bän-
dern, die auf granularen Substraten basieren, vom Zusammenspiel eines über Korngrenzen mit-
einander verbundenen Ensembles von Körnern mit individuellen Eigenschaften bestimmt werden.

6 Zusammenfassung und Ausblick
Die vorliegende Dissertation befasste sich mit der Untersuchung PLD-deponierter YBCO-Schich-
ten auf texturierten metallischen Substraten und war in zwei Teilbereiche gegliedert. Der erste
Teil befasste sich mit der Dickenabhängigkeit struktureller und supraleitender Eigenschaften
von nicht fremdphasendotierten (undotierten) und BHO-dotierten YBCO-Schichten auf ABAD-
YSZ-Band sowie der Optimierung der Pinningeigenschaften durch die Modifikation der Depositi-
onsparameter in BHO- und BYNTO-dotierten Schichten. Das Anliegen des zweiten Teils bestand
darin, die lokale YBCO-Textur in dünnen und dicken YBCO-Schichten auf ABAD-YSZ- und
NiW-Band aufzuklären und den Einfluss der Granularität auf die lokalen Stromtransporteigen-
schaften zu untersuchen.
Im ersten Teil konnte zunächst gezeigt werden, dass undotierte YBCO-Schichten auf ABAD-
YSZ-Band rein c-Achsen-orientiert und mit einer scharfen in-plane und out-of-plane Textur
wachsen. Bei einer Schichtdicke von 1µm wurde dabei ein Jc,sf (77K) von etwa 2,6MA/cm2
(Ic (77K, sf)= 250A/cm-Breite) erreicht. Erhöhte sich die Schichtdicke auf 2,8µm, stieg Ic auf
550A/cm-Breite und Jc,sf sank auf etwa 2MA/cm2. Für größere Schichtdicken wurde ein stär-
kerer Jc-Abfall beobachtet, der zu einer Limitierung von Ic auf etwa 600A/cm-Breite führte.
Als Ursache für die Stromlimitierung konnten zwei Hauptursachen identifiziert werden, die für
dickere Schichten mit einer Verringerung des effektiven supraleitenden Querschnitts einherge-
hen: 1) das Auftreten von großen Y2O3-Ausscheidungen, die zur Bildung großer Poren in der
YBCO-Matrix und an der Probenoberfläche führen und 2) das Wachstum von missorientierten
YBCO-Körnern.
Eine Dotierung der YBCO-Schichten mit BHO bzw. BYNTO führte zu einer deutlich verringer-
ten Oberflächenrauigkeit und zu einer gegenüber undotierten Schichten verlängerten c-Achse.
Letzteres konnte auf Verspannungen durch den epitaktischen Einbau der Dotierphasen in die
YBCO-Matrix zurückgeführt werden. Tc und Jc,sf waren in den BHO:YBCO-Schichten (Tc =
87, 5K, Jc,sf = 0, 8MA/cm2) gegenüber undotiertem YBCO (Tc = 89, 0K, Jc,sf = 2, 3MA/cm2)
reduziert, während in BYNTO:YBCO ein vergleichbares Jc,sf , aber ein höheres Tc gemessen
wurde (Tc = 91, 0K, Jc,sf = 2, 2MA/cm2).
Bei der Untersuchung der Dickenabhängigkeit der BHO-dotierten Schichten wurde im Gegen-
satz zu den undotierten Schichten festgestellt, dass Ic bis zu einer Schichtdicke von 4,9µm
kontinuierlich anstieg. Dies konnte 1) mit der auch in dicken Schichten anzutreffenden kompak-
teren Schichtstruktur (glatte Oberfläche, Fehlen von Poren) und 2) mit einer Unterdrückung
des Wachstums missorientierter YBCO-Körnern begründet werden. Ersteres konnte dabei auf
das Fehlen großer Y2O3-Ausscheidungen zurückgeführt werden. Da der Anteil missorientier-
ter YBCO-Körner dennoch mit der Schichtdicke anwuchs, ist auch hier prinzipiell eine Ic-
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Limitierung zu erwarten, die allerdings erst bei deutlich dickeren Schichten entscheidend wird.
Ferner konnte mittels TEM-Untersuchungen gezeigt werden, dass die Mikrostruktur in den
BHO- und BYNTO-dotierten Schichten empfindlich von der Depositionstemperatur TDep und
der Wachstumsrate R abhängt. Über die geeignete Wahl von TDep, R und des Dotiermaterials
konnte eine Fächerstruktur, eine Mischstruktur oder eine Plattenstruktur eingestellt werden.
Diese verschiedenen Mikrostrukturen führten zu einem bevorzugten Pinning entlang H||c (Fä-
cherstruktur) oder H||ab (Plattenstruktur). Für die Mischstruktur trat ein verstärktes Pinning
sowohl inH||c als auch inH||ab auf. Im Fall der BYNTO-Dotierung wurde eine besonders niedri-
ge Jc-Anisotropie erreicht, die auf simultanes Pinning an den in der Mischstruktur auftretenden
Defekten in c- und ab-Richtung zurückgeführt werden kann.
Mit temperatur- und feldabhängigen Jc(Θ)-Messungen der dotierten Proben konnte nachge-
wiesen werden, dass bei tiefen Temperaturen und in hohen Feldern deutlich verbesserte Eigen-
schaften gegenüber den undotierten Schichten erzielt werden. So wurde in den etwa 1µm dicken
Schichten bei 40K und 4T ein Jc,min von etwa 3,2MA/cm2 (Ic =400A/cm-Breite) erreicht. Dies
entspricht nahezu einer Verdopplung der Stromtragfähigkeit gegenüber der undotierten Probe.
Durch die in dotierten Schichten nicht beobachtete Stromlimitierung bis zu Schichtdicken von
etwa 5µm, könnte zudem eine weitere Vervielfachung von Ic realisiert werden.
Im zweiten Teil wurde die Oberflächenmorphologie von undotierten YBCO-Schichten mit der
lokalen Textur verknüpft. Dabei wurde eine kombinierte Untersuchung mittels REM und EBSD
angewandt, die in ihrer Orts- und Winkelauflösung von ≤ 100 nm bzw. ≤ 0, 4◦ bislang einzigartig
ist. Für die 0, 4µm dicken YBCO-Schichten auf ABAD-YSZ konnte nachgewiesen werden, dass
die im YSZ vorliegende Kornstruktur und -textur vom Supraleiter übernommen werden. Der
Hauptanteil der Missorientierung gegenüber der idealen Würfellage wurde durch lokale in-plane
Rotationen verursacht, die in ihrer Amplitude Werte von 4◦ kaum überstiegen.
Während Mikrostruktur und Textur der YBCO-Schicht auf ABAD-YSZ-Band nahezu unab-
hängig von der betrachteten Probenstelle waren, zeigten sich in den 0, 4µm dicken Schichten
auf NiW-Band lokal starke Unterschiede. Dies ist durch die deutlich größeren Körner des NiW-
Templates begründet (Korndurchmesser: 20− 50µm, im Vergleich zu ABAD-YSZ: 0, 5µm). In
den meisten Fällen waren diese nur gering in-plane und hauptsächlich out-of-plane missorien-
tiert. Die entsprechende out-of-plane Missorientierung α gegenüber der idealen Würfellage führte
dabei zu einer spezifischen Mikrostruktur und Lokaltextur von YBCO. Auf gering out-of-plane
missorientierten Körnern (α < 2◦) war die Schichtoberfläche glatt und die intrakorn Texturbreite
am geringsten (≈ 1◦). Mit wachsendem α erhöhte sich die Texturbreite und die Oberfläche wies
erste Anzeichen einer Facettierung auf. Beim Überschreiten von α = 7 − 8◦ traten neben einer
Haupttexturkomponente zusätzliche Komponenten auf, deren Anteile sich mit weiter steigendem
α erhöhten. Die Schichtoberfläche war stark facettiert und die intrakorn Missorientierung konnte
Werte von 6◦ übersteigen.
Zudem ergaben die Analysen, dass die Mikrostruktur und die lokale Textur in den Korngren-
zenbereichen stark von den Eigenschaften in der Mitte der Körner abwich. Zusammen mit der
beobachteten Facettierung in der YBCO-Schicht motivierte dies zu einer Analyse unbeschich-
teter NiW-Bänder mittels REM und EBSD. Dabei stellte sich heraus, dass die NiW-Körner
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eine sehr scharfe Textur, durch thermisches Ätzen vertiefte Korngrenzenbereiche sowie eine Fa-
cettierung auf der Kornoberfläche aufwiesen, die charakteristisch für die jeweilige out-of-plane
Missorientierung α des Korns ist. Die mittlere Breite der Facetten betrug 150 nm± 15 nm, die
typische Höhe zwischen 3 nm und 11 nm. Dabei entspricht die eine Seite der Facette einer um α
verkippten (001)-Ebene, während die andere Seite eine hochindizierte Ebene darstellt. Darauf
aufbauend wurde ein Facettenmodell entwickelt, das durch zusätzliche TEM-Untersuchungen
bestätigt werden konnte. Damit konnte nachgewiesen werden, dass sich auf NiW-Körnern nicht
wie generell angenommen ausschließlich atomare Stufen ausbilden, sondern dass sich unter be-
stimmten Prozessbedingungen eine Facettierung der Oberfläche einstellt, die zu der beobachteten
Facettierung in der YBCO-Schicht führen kann.
Bei der Untersuchung von 1, 2µm dicken YBCO-Schichten konnte, gegenüber den 0, 4µm dicken
Schichten, eine deutlich erhöhte Korngröße festgestellt werden. Sie führte auf ABAD-YSZ-Band
durch eine Wachstumsauslese zu einer schärferen in-plane Textur von YBCO. Auf NiW-Band
konnte ebenfalls eine schärfere intrakorn Textur bestimmt werden. Als Hauptmechanismus wurde
hier das Überwachsen der facettierten Bereiche diskutiert, bei dem sich die jeweilige Hauptori-
entierung durchsetzt. In den 1, 2µm dicken Schichten wurde beobachtet, dass selbst Körner mit
einer out-of-plane Missorientierung von α≈ 9◦ nur eine Texturkomponente aufwiesen, die mit
einer Texturbreite von ≈ 1◦ sehr scharf ist. Der Mechanismus zur Texturverbesserung scheint
jedoch nur bis zu einem gewissen α wirksam zu sein, da an einigen Stellen der Probe weiterhin
Körner mit fragmentierter Textur gefunden wurden.
Die Messung der globalen Stromverteilung remanent magnetisierter YBCO-Spots mittels SHPM
zeigte für YBCO-Schichten auf ABAD-YSZ-Band wie auch auf STO einen homogenen Strom-
fluss. In den Schichten auf NiW-Band wurde dagegen kein globaler Stromfluss detektiert. Viel-
mehr bildeten benachbarte Körner ähnlicher Orientierung (Korngrenzenwinkel γ < 6◦) magne-
tische Cluster. Körner, die ein γ > 6◦ zu den Nachbarkörnern aufweisen, waren vom globalen
Stromfluss weitgehend entkoppelt bzw. waren selbst nicht supraleitend. Dies traf ebenso auf
offenporige und gestufte Korngrenzen zu. Diese blockierten den Stromfluss trotz kleiner Korn-
grenzenwinkel (γ < 6◦). Die genannten Charakteristika konnten mit der Jc(γ)-Abhängigkeit,
der individuellen out-of-plane Orientierung der Körner und den Korngrenzeneigenschaften des
NiW-Bandes erklärt werden.
Magnetfeldabhängige SHPM-Messungen wiesen zudem nach, dass 1) der Einfluss der Korngren-
zen mit wachsendem Feld geringer wird, 2) der lokale Stromfluss die Richtung wechseln kann und
3) die Cluster bzw. die ihnen zugrunde liegenden Körner eine individuelle Jc(H)-Abhängigkeit
aufweisen. Letzteres zeigt sich an der starken Variation des -Wertes zwischen 0,7 und 1,0 sowie
an den Jc-Werten im Korn selbst. Die globalen Eigenschaften von supraleitenden Bändern, die
auf granularen Substraten basieren, werden daher vom Zusammenspiel eines über Korngrenzen
miteinander verbundenen Ensembles von Körnern mit individuellen Eigenschaften bestimmt.
Die Kombination von verschiedenen ortsaufgelösten Methoden wie REM, EBSD und SHMP
und die Korrelation ihrer jeweiligen Ergebnisse dienten in der vorliegenden Arbeit als Schlüssel,
den Stromtransport in Bandleitern besser zu verstehen. Damit gelang es zum ersten Mal, den
Stromfluss in Bandleitern qualitativ und zum Teil auch quantitativ auf der Größenskala der
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Substratkörner zu beschreiben.
Die Untersuchungen zeigten, dass das ABAD-YSZ-Band aufgrund der geringen Größe seiner
Substratkörner und seiner scharfen Textur hervorragend für die Herstellung von PLD-YBCO-
Bandleitern geeignet ist. Aufgrund seiner Homogenität kann durch die geeignete Wahl der
Depositionsparameter die gewünschte Mikrostruktur der Dotierphase und damit die Jc(Θ)-
Abhängigkeit präzise eingestellt werden. Im Unterschied dazu hängen in den PLD-Schichten
auf NiW-Band die Mikrostruktur, die lokale Textur und die supraleitenden Eigenschaften stark
von der individuellen out-of-plane Orientierung des darunter liegenden NiW-Korns ab.
Für zukünftige Arbeiten scheint generell eine Fokussierung auf dotierte YBCO-Schichten mit Di-
cken >1µm sinnvoll, da sich die Stromtransporteigenschaften auf ABAD-YSZ-Band mit steigen-
der Dicke bis 5µm nicht verschlechtern und auf NiW-Band sogar stark verbessern. Im Hinblick
auf eine Anwendung sollten zudem verstärkt die Transporteigenschaften bei tiefen Temperaturen
und in hohen Feldern eingehend analysiert werden. Auch eine gezielte Beeinflussung der Facet-
tenbildung und die Vermeidung der durch thermisches Ätzen vertieften Korngrenzen sollten ein
Schwerpunkt bei der weiteren Optimierung der NiW-Bandleiter darstellen.
Mit der vorliegenden Arbeit wurde damit eine Grundlage für die weitere Optimierung von Band-
leitern geschaffen, die zu einer Reduktion der Herstellungskosten und damit zu einer gesteigerten
Konkurrenzfähigkeit dieser Technologie beitragen kann.
A Anhang
A.1 Supraleitende Eigenschaften von dotierten YBCO-Schichten auf
NiW-Band
YBCO YBCO+5mol%BHO YBCO+6mol%BYNTO
Tc,90 induktiv (∆Tc), K 90,1 (1) 88,3 (1) 90,1 (1)
Jc (77K, sf), MA/cm2 0,6±0,2 1,2±0,2 1,1±0,2
Tabelle A.1: Supraleitende Eigenschaften von undotierten und dotierten YBCO-Schichten mit einer Di-









Abbildung A.9: TEM-Aufnahme und EDX-Mapping eines oberflächennahen Bereiches des Ni-7,5 at.%W-
Bandes. a) TEM-Aufnahme (HAADF) und b) bis d) Elementkarten von Ni, W, und Ag.
Die ermittelten Gitterparameter d passen am Besten zu Silber (fcc) mit a=0,4085 nm. Ein zu-
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